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Resum: 
 
El  treball  realitzat  consisteix en determinar els efectes de  la nanofiltració  (NF) en el 
perfil aromàtic de diferents vinagres comercials. Estudis anteriors, com el realitzat per 
Artiaga  i Valderas (2007),  indiquen que aquesta tècnica de filtració pot ser eficaç per 
reduir  la  concentració de  compostos no desitjables del  vinagre,  com  són  les amines 
biògenes, però  la seva utilització pot  tenir repercussions negatives sobre els aromes, 
una qualitat molt valorada en el vinagre.  
 
S’estudiaran  10  mostres  de  vinagres  comercials  i  s’aplicarà  la  NF  en  les  següents 
condicions: pressió 12 bars,  temperatura ambient,  freqüència 10 Hz  i membrana de 
nanofiltració MPF‐36. Cada mostra es  filtrarà obtenint una part de permeat  i una de 
retentat  (part  retinguda al  filtre). Aquestes dues  fraccions,  juntament amb  la mostra 
original, s’analitzaran mitjançant la microextracció en fase sòlida (SPME) i s’utilitzarà la  
cromatografia  de  gasos/espectrometria  de  masses  com  a  tècnica  de  separació, 
identificació i quantificació. 
 
Els  compostos  aromàtics possiblement  identificats  són: metanol, etanol, 1‐propanol, 
isobutanol,  acetat  d’etil,  àcid  acètic,  acetoïna,  3‐metil‐1‐butanol  i  lactat  d’etil.  Els 
perfils  obtinguts,  indiquen  que  la  nanofiltració  pot  reduir  el  contingut  d’alguns 
d’aquests compostos aromàtics presents als vinagres (com és el cas de l’etanol, l’acetat 
d’etil i l’àcid acètic), especialment en el permeat i fins i tot, en casos com l’acetoïna i el 
3‐metil‐1‐butanol,  no  s’arriben  a  detectar.  En  el  retentat,  la  concentració  d’aquests 
compostos és inferior a la mostra original, però tendeix a ser superior a la concentració 
del permeat. Els altres compostos no es detecten en cap mostra. Atenent als resultats 
obtinguts,  no  es  pot  concloure  que  la NF  no  afecti  al  perfil  aromàtic  dels  vinagres 
estudiats i per tant, a les seves característiques organolèptiques.  
 
Paraules  clau:  Vinagre,  nanofiltració,  compostos  aromàtics,  microextracció  en  fase 
sòlida, cromatografia de gasos/espectrometria de masses. 
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Resumen: 
 
El trabajo realizado consiste en determinar  los efectos de  la nanofiltración  (NF) en el 
perfil  aromático  de  diferentes  vinagres  comerciales.  Estudios  anteriores,  como  el 
realizado per Artiaga y Valderas (2007), indican que esta técnica de filtración puede ser 
eficaz para  reducir  la  concentración de  compuestos no deseables del  vinagre,  como 
son  las aminas biógenas, pero su uso puede  tener  repercusiones negativas sobre  los 
aromas, una cualidad muy valorada en el vinagre.  
 
Se estudiaran 10 muestras de vinagres comerciales y se aplicara la NF en las siguientes 
condiciones: presión 12 bares,  temperatura ambiente,  frecuencia 10 Hz y membrana 
de nanofiltración MPF‐36. Cada muestra se filtrara obteniendo una parte de permeado 
y una de retentado (parte retenida en la membrana). Estas dos fracciones, junto con la 
muestra original, se analizaran mediante la microextracción en fase sólida (SPME) y se 
utilizara  la  cromatografía  de  gases/espectrometría  de  masas  como  técnica  de 
separación, identificación y cuantificación. 
 
Los  compuestos  aromáticos  posiblemente  identificados  son:  metanol,  etanol,  1‐
propanol,  isobutanol,  acetato  de  etilo,  ácido  acético,  acetoïna,  3‐metil‐1‐butanol  y 
lactato de etilo. Los perfiles obtenidos,  indican que  la nanofiltración puede reducir el 
contenido  de  algunos  de  estos  compuestos  aromáticos  presentes  en  los  vinagres 
(como es el caso del etanol, el acetato de etilo y el ácido acético), especialmente en el 
permeado y  incluso, en casos como  la acetoïna y el 3‐metil‐1‐butanol, no se  llegan a 
detectar.  En  el  retentado,  la  concentración  de  estos  compuestos  es  inferior  a  la 
muestra original, pero tiende a ser superior a la concentración del permeado. Los otros 
compuestos no  se detectan en ninguna muestra. Teniendo en  cuenta  los  resultados 
obtenidos, no se puede concluir que la NF no afecte al perfil aromático de los vinagres 
estudiados y por tanto, a sus características organolépticas.  
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Abstract: 
 
The work carried out consists on determinating the effect of nanofiltration (NF) on the 
aromatic  profile  of  different  commercial  vinegars.  Previous  studies  (Artiaga  and 
Valderas, 2007) show that this technique can be effective to reduce the concentration 
of  unwanted  compounds  of  vinegar,  such  as  biogenic  amines,  but  its  use  can  have 
negative effects on the aromas ‐ a quality highly valued in the vinegar. 
Samples of ten commercial vinegars will be studied and NF will be applied under the 
next conditions: pressure of 12 bar, room temperature, pump frequency of 10 Hz and 
nanofiltration  membrane  MPF‐36.  Each  sample  will  be  filtered  obtaining  a  part  of 
permeate  and  retentate  (retained  in  the membrane).  These  two  fractions,  and  the 
original  sample,  will  be  analyzed  by  solid  phase  microextraction  (SPME)  and  gas 
chromatography/mass  spectrometry  will  be  used  like  a  technique  for  separation, 
identification and quantification. 
The  aromatic  compounds  possibly  identified  are:  methanol,  ethanol,  1‐propanol, 
isobutanol,  ethyl  acetate,  acetic  acid,  acetoin,  3‐methyl‐1‐butanol  and  ethyl  lactate. 
The profiles obtained  indicate  that nanofiltration can  reduce  the content of some of 
these  aromatic  compounds  present  in  vinegars  (such  as  ethanol,  ethyl  acetate  and 
acetic  acid),  especially  in  permeate.  Even,  acetoin  and  3‐methyl‐1‐butanol  are  not 
detected.  In  the  retained part,  the  concentration of  these  compounds  is  lower  than 
this  of  the  original  sample,  but  tends  to  be  higher  than  the  concentration  in  the 
permeates. The other compounds are not detected in any sample. Taking into account 
the  results  obtained,  we  cannot  conclude  that  the  NF  does  not  affect  the  studied 
vinegars aromatic profile and therefore, their organoleptic characteristics. 
 
 
Key words: Vinegar, nanofiltration, aromatic compounds, solid phase microextraction, 
gas chromatography/mass spectrometry. 
INDEX 
 
1. INTRODUCCIÓ .......................................................................................................... 1 
 
1.1. Filtració ........................................................................................................... 1 
1.1.1. Filtració tangencial ............................................................................. 1 
1.1.2. Tecnologies de la filtració tangencial ................................................. 3 
1.1.3. Tècniques de filtració del vinagre ....................................................... 5 
 
1.2. Nanofiltració ................................................................................................... 7 
1.2.1. Aplicacions de la nanofiltració en la industria alimentària ................ 7 
1.2.2. Altres aplicacions de la nanofiltració ................................................ 10 
 
1.3. Vinagre ......................................................................................................... 12 
1.3.1. Composició del vinagre .................................................................... 12 
1.3.2. Elaboració del vinagre ...................................................................... 14 
1.3.3. Tipus de vinagres comercials ............................................................ 15 
 
1.4. Compostos aromàtics ................................................................................... 17 
1.4.1. Compostos aromàtics del vinagre .................................................... 19 
1.4.2. Tècniques de detecció d’aromes ...................................................... 20 
 
 
2. OBJECTIUS ... .......................................................................................................... 22 
 
 
3. MATERIAL I MÈTODES ............................................................................................ 23 
 
3.1. Vinagres ........................................................................................................ 23 
 
3.2. Disseny experimental ................................................................................... 25 
3.2.1. Dispositiu experimental: Equip de nanofiltració .............................. 26 
3.2.2. Característiques de l’equip de nanofiltració .................................... 27 
3.2.3. Condicions de treball ........................................................................ 29 
3.2.4. Procés de filtració de l’aliment ......................................................... 29 
 
3.3. Mètodes analítics ......................................................................................... 31 
3.3.1. Microextracció en fase sòlida dels compostos volàtils (SPME) ........ 31 
3.3.2. Identificació i quantificació dels components volàtils mitjançant 
la cromatografia de gasos i l’espectrometria de masses ................. 33 
4. RESULTATS I DISCUSSIÓ ......................................................................................... 35 
 
4.1. Estudi de l’evolució del cabal de filtració amb el temps .............................. 35 
 
4.2. Posta a punt del mètode de quantificació dels compostos volàtils 
    per CG/EM .................................................................................................... 36 
4.2.1. Identificació i quantificació dels compostos aromàtics dels  
  diferents vinagres analitzats ............................................................. 37 
4.2.2. Obtenció de la recta de calibració .................................................... 38 
4.2.3. Càlcul del límit de detecció ............................................................... 39 
 
4.3. Compostos aromàtics identificats a les mostres estudiades ....................... 40 
4.3.1. Mostres de vinagre original .............................................................. 40 
4.3.2. Mostres de vinagre filtrat: Permeat ................................................. 42 
4.3.3. Mostres de vinagre retingut: Retentat ............................................. 44 
 
4.4. Comparació de resultats entre mostra original, retentat i permeat ........... 46 
 
 
5. CONCLUSIONS ........................................................................................................ 55 
 
 
6. BIBLIOGRAFIA ......................................................................................................... 56 
 
 
7. ANNEXES  
 
7.1. Annex 1:  
    Legislació del vinagre 
 
7.2. Annex 2:  
    Cromatogrames de l’anàlisi de compostos aromàtics per cromatografia 
    de gasos/espectrometria de masses 
 
 
 
    INTRODUCCIÓ 
 
‐ 1 ‐ 
 
1. INTRODUCCIÓ 
 
1.1. Filtració 
 
La  filtració  és  una  tècnica  general  de  separació  de  dues  fases:  una  sòlida  i  l’altra 
líquida.  Es  basa  en  fer  passar  aquesta  suspensió  a  través  d’un  material  porós  que 
constitueix el  filtre, on es queda retinguda  la  fase sòlida  i el  líquid el travessa sortint 
més o menys net en funció del filtre utilitzat. Per tant, un filtre és un aparell que ha de 
constar  d’una  capa  filtrant  i  un  sistema  mecànic,  més  o  menys  complex,  el  qual 
asseguri  la  circulació  a pressió  constant del  líquid,  així  com  la  evacuació del mateix 
líquid filtrat i net. (Hidalgo, 2003) 
 
1.1.1. Filtració tangencial 
 
La  filtració  tangencial, que es va  començar a aplicar a enologia a principis dels anys 
vuitanta,  canvia  la  filosofia  de  filtració  tradicional  i  suposa  una  revolució  per  a  la 
industria alimentària.  
Aquesta filtració es basa en una tècnica separativa, que actua fent circular el  líquid a 
filtrar en sentit tangencial o paral∙lel a la membrana de filtració, de manera que el flux 
del  líquid  filtrat  és  perpendicular  al  del  líquid  a  filtrar  (Fig  1.1.).  En  el  sistema 
tradicional, el sentit de ambdós líquids és el mateix, és a dir, de manera perpendicular 
a  la  membrana  (Fig  1.1.).  Amb  aquest  mecanisme  de  la  filtració  tangencial, 
s’aconsegueix  que  el  retingut  o  les  partícules  retingudes,  siguin  escombrades  de  la 
superfície de  la membrana evitant així  la seva colmatació. Normalment es treballa en 
circuit tancat, on el líquid a filtrar es va concentrant progressivament i s’ha d’extreure 
amb  certa  periodicitat;  a  més,  s’ha  de  refrigerar  el  líquid  en  circulació,  ja  que 
augmenta la seva temperatura pel fregament provocat per la seva velocitat.  
Fig 1.1. Comparació entre la filtració directa i la filtració tangencial 
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Un mecanisme important en la filtració tangencial són les membranes. Una membrana 
és  un  barrera,  de  caràcter  homogeni  o  heterogeni,  permeable  o  semipermeable  a 
certes espècies, que separa dues fases. 
Les membranes de la filtració tangencial presenten un marcat mecanisme de retenció 
per  l’acció del  tamisat, per  la diferencia de  la mida dels porus,  tot  i que  també pot 
existir una certa retenció al seu  interior per adsorció, que amb el temps pot arribar a 
colmatar‐les.  Aquestes  membranes  han  de  respondre  a  les  següents  exigències: 
eficàcia de separació mitjançant una porositat regular i coneguda, elevat rendiment de 
permeació i elevada resistència química, mecànica i tèrmica, que permeti una neteja i 
esterilització periòdiques. En conseqüència, convé que  les membranes posseeixin una 
capa superficial o “pell” el més fina possible, per poder presentar una marcat efecte de 
tamisat a la seva superfície, de manera que la resta de la membrana només tingui una 
funció de suport  i, per tant, amb un porus més obert, que eviti  l’efecte d’adsorció en 
profunditat i la colmatació conseqüent. (Hidalgo, 2003) 
 
Les membranes es poden classificar en tres grups:  
 
- Membranes  homogènies:  els  porus  tenen  el  mateix  diàmetre  en  tot  el 
recorregut. No s’utilitzen molt a la filtració tangencial. 
Fig 1.2. Tall transversal d’una membrana homogènia 
 
- Membranes  asimètriques  o  anisòtropes:  els  porus  augmenten  de  diàmetre 
progressivament  cap a  l’interior  i estan  formades generalment de  compostos 
orgànics com acetat de cel∙lulosa, poliamida,etc. 
Fig 1.3. Tall transversal d’una membrana asimètrica 
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- Membranes compostes: formades per un suport molt permeable generalment 
de tipus ceràmic, sobre el qual es col∙loca una “pell” filtrant de tipus orgànic o 
mineral.  
Fig 1.4. Tall transversal d’una membrana composta  
 
1.1.2. Tecnologies de la filtració tangencial 
 
Existeixen diferents mètodes de separació basats en l’ús de membranes. A continuació, 
es mostren els mètodes més utilitzats i les seves característiques (Taula 1.1.): 
 
- Microfiltració  (MF):  és  un  tipus  de  filtració  que  treballa  a  baixa  pressió  per 
separar partícules d’elevat per molecular,  col∙loides en  suspensió o bé  sòlids 
dissolts.  Algunes  de  les  seves  aplicacions  són  la  separació  de  cèl∙lules 
d’extractes  fermentats,  fraccionament  de  proteïnes  de  la  llet,  clarificació  de 
xarop de blat de moro  i  la  recuperació de químics del  rentat CIP  (Cleaning  in 
place o  “neteja  in  situ”, és un procés  automatitzat de neteja de  l’interior de 
tancs, canonades i altres instal∙lacions sense necessitat de desmuntar‐los). 
- Ultrafiltració  (UF):  aquest  tipus de  filtració  s’utilitza  tant per  concentrar  com 
per  purificar  compostos  d’elevat  pes  molecular  com  proteïnes  làcties, 
carbohidrats  i  enzims.  S’utilitza  sobretot per  la  concentració de proteïnes de 
sèrum,  dessalinització  de  gelatina  si  concentració  i  clarificació  de  sucs  de 
fruites.  
- Nanofiltració (NF): està considerada com un procés únic entre la ultrafiltració i 
la  osmosis  inversa,  especialment  dissenyada  per  aconseguir  separacions 
específiques  de  compostos  de  baix  pes  molecular  como  sucres,  minerals 
dissolts i sals. Les aplicacions més habituals són la dessalinització de productes 
làctics,  la recuperació de proteïnes hidrolitzades,  la concentració de sucres  i  la 
purificació de tintures i pigments solubles.  
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- Osmosi inversa (OI): és un procés d’alta pressió utilitzat molt habitualment com 
un mètode enèrgicament eficient per eliminar aigua, concentrar compostos de 
baix  pes  molecular  o  purificar  efluents.  Entre  les  aplicacions  més  comuns 
podem trobar la preconcentració de productes làctics o d’aliments líquids previ 
a una evaporació o la purificació d’aigua de procés. (Hidalgo, 2003) 
 
 
Mida del porus 
(micres) 
Massa molecular 
(Dalton) 
Pressió aplicada 
(bar) 
Retenció 
MF  10 a 0,1  103 a 106  1 a 7  Matèries en suspensió 
UF  0,1 a 0,001  103 a 106  1 a 10 
Macromolècules 
Proteïnes 
Polímers 
NF  <0,001  <1500  3 a 14 
Sals polivalents 
Soluts de >400 Dalton 
OI  0,001 a 0,0001  <500  14 a 70 
Ions 
Sals i àcids 
Sucres 
Taula 1.1. Característiques de les diferents tecnologies de separació. (Hidalgo, 2003) 
 
La  tecnologia  de  filtració  per  membranes,  en  general,  està  aconseguint  una  ràpida 
acceptació  mundial  com  a  una  important  etapa  de  producció  en  moltes  línies  de 
processos industrials. La capacitat per aconseguir separacions molt específiques, entre 
d’altres, fan que sigui un mètode superior als mètodes de separació convencionals. 
 
El 80% dels sistemes de membranes es dediquen a la dessalinització de l’aigua de mar. 
El  20%  restant  es  reparteix  entre  la  industria  làctica  majoritàriament  i  una  gran 
diversitat  d’aplicacions  com  la  industria  alimentaria,  química,  tèxtil,  etc. 
(www.geafiltration.com) 
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1.1.3. Tècniques de filtració del vinagre 
 
La  filtració  té  com  a  objectiu  la  separació  definitiva  de  les  impureses  del  vinagre 
mitjançant  l’ús d’un material  filtrant. També, si es  fa sobre un substrat en el que no 
s’esperen  precipitacions  posteriors,  manté  les  característiques  físiques,  químiques  i 
organolèptiques del vinagre durant el seu període de comercialització, és a dir, resol el 
problema de l’estabilització. 
 
Existeixen  tres  graus  de  filtració  segons  el  diàmetre  de  les  partícules  que  seran 
retingudes. 
- Filtració de desbast: en la quals es retenen partícules de diàmetre superior a 10 
micres. Aquestes es poden veure a simple vista i separar a la superfície.  
- Filtració de profunditat o abrillantament:  les partícules que es  retenen  tenen 
un diàmetre entre 1 i 10 micres.  
- Filtració esterilitzant o estabilitzant: reté  les partícules que tenen un diàmetre 
inferior a 1 micra. S’aconsegueix mitjançant la microfiltració.  
 
El rendiment de la operació de filtració del vinagre depèn de la mida de les partícules 
en  suspensió  que  provocaran  la  saturació  de  la  superfície  filtrant  i  del  tipus  de 
substàncies  col∙loïdals.  A  partir  d’aquests  conceptes,  s’escull  el  tipus  de  filtració 
adequada per a cada cas.  
 
Habitualment  el  vinagre  es  sotmet  a  dues  filtracions,  sense  tenir  en  compte  si 
l’estabilització  es  porta  a  terme mitjançant  una  filtració.  La  primera,  de  desbast,  es 
realitza  després  de  la  clarificació  i  proporciona  un  líquid  net.  En  aquest moment  el 
vinagre té la seva màxima concentració. Abans de ser embotellat, es dilueix amb aigua 
potable per ajustar la seva acidesa i es realitza una segona filtració per proporcionar al 
producte el grau idoni de brillantor. (Llaguno, 1991) 
 
Generalment, en el sector dels vins  i vinagres, de  les tècniques de filtració tangencial 
existents, s’utilitza sobretot  la microfiltració. Tot  i així, aquesta  tècnica pot ocasionar 
efectes no desitjats. En el vinagre, per exemple, s’ha demostrat que té efectes sobre el 
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color  i els polifenols. En els vinagres blancs o rosats,  la reducció de color és mínima, 
però  en  els  que  tenen  un  color  intens,  aquesta  reducció  és  molt  gran.  També  es 
redueix  la  quantitat  total  de  polifenols,  tot  i  que  aquest  descens  no  és  significatiu. 
(López, 2005).  
En el cas dels vins, també es veuen afectats per aquesta filtració. Els polisacàrids són 
els components més afectats, amb  retencions que poden arribar al 75 per 100,  tot  i 
que també es veuen reduïts els continguts de polifenols i èsters. (Molina, 2000). 
Pel que fa als aromes, ja siguin de vinagres o de vins, també es poden veure afectats, 
però no per una retenció directa, sinó per  l’eliminació de  les macromolècules que es 
comporten com substàncies de fixació dels mateixos. (Hidalgo, 2003).      
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1.2. Nanofiltració 
 
La nanofiltració és el mètode de separació de membranes que es situa entre la osmosi 
inversa  i  la ultrafiltració.  El mercat de  les membranes de nanofiltració ha prosperat 
força en els últims anys (Fig 1.5.). Inicialment es va desenvolupar per ser utilitzada en 
processos  de  separació  en  la  indústria  làctica,  però  avui  dia  es  troben  diverses 
aplicacions, tot  i que bàsicament s’aplica en processos de purificació d’aigua potable, 
com  ara  estovament  de  l’aigua,  descoloriment  i  eliminació  de  microcontaminants. 
(Schäfer, 2005) 
Figura1.5. Gràfic de l’evolució de la tecnologia de la nanofiltració en els últims anys 
 
D’igual manera que  la osmosi  inversa,  la  separació és per difusió, així que  la pressió 
requerida per realitzar la NF i la OI és molt més elevada que la requerida per la MF i la 
UF.  Tanmateix,  la  productivitat  és  molt  més  baixa.    La  membrana  de  nanofiltració 
permet  la difusió de certes  solucions  iòniques  (com  sodi  i  clorur), predominantment 
ions  monovalents.  Els  tipus  iònics  més  grans,  els  ions  divalents  i  multivalents  i  les 
molècules  més  complexes  són  altament  retinguts.  Per  aquest  motiu,  inicialment  la 
membrana es  va dissenyar per  eliminar  substàncies  com el  calci o  el magnesi,  amb 
l’objectiu de descalcificar  l’aigua  i va rebre el nom de softening membranes. (Artiaga, 
2007) 
 
1.2.1. Aplicacions de la nanofiltració en la industria alimentària 
 
La introducció de la nanofiltració a les industries alimentàries va suposar un gran avanç 
tecnològic,  ja  que  cobria  les  necessitats  que  es  trobaven  entre  la  ultrafiltració  i  la 
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osmosi inversa.  Aquesta tecnologia es va començar a utilitzar al 1984 en processos de 
separació  del  sèrum  a  la  industria  làctica,  tot  i  que  seguidament,  es  van  trobar 
aplicacions en altres sectors alimentaris, com per exemple, en  la  industria del sucre. 
Això  va  suposar  un  ràpid  creixement  del  mercat  d’aquestes  membranes.  (Schäfer, 
2005) 
 
Avui  dia,  trobem  aplicacions  en  molts  sector  de  la  industria  alimentària,  com  per 
exemple: 
 
? Industria làctica:  
- Concentració  i desmineralització del sèrum: és  la principal aplicació d’aquesta 
industria  i s’utilitza perquè aconsegueix reduir costos d’energia. Aquest sèrum 
s’utilitza per  la  fabricació d’altres productes de  consum humà o  animal  i per 
aquesta raó ha de patir certes transformacions per adaptar‐se a les necessitats 
dels  nous  productes,  com  la  seva  concentració  o  desmineralització.  També 
podem trobar que s’utilitza la nanofiltració després d’una ultrafiltració d’aquest 
sèrum,  és  a  dir,  per  concentrar  i  desmineralitzar  el  permeat  resultant  de  la 
filtració del sèrum. (Muñi, 2005)   
- Filtració  de  les  solucions  de  neteja  CIP  (Cleaning  in  Place)  per  la  seva 
reutilització: aquest procés no està directament relacionat amb la producció de 
l’aliment, però és el procés de neteja de la instal∙lació, el qual suposa una part 
essencial en el manteniment de la seguretat i la higiene de la instal∙lació. És un 
procés  automatitzat  de  neteja  de  l’interior  de  tancs,  canonades  i  altres 
instal∙lacions  sense  necessitat  de  desmuntar‐los.  Aquest  es  fa  habitualment 
amb productes com la sosa o l’àcid nítric i neteja. Amb la nanofiltració el que es 
fa  és  filtrar  les  solucions  de  neteja  per  poder‐les  reutilitzar  i  estalviar  aigua, 
energia i cuidar el medi ambient. (Schäfer, 2005)  
 
? Industria  sucrera:  en  aquest  sector  són  molt  importants  els  processos  de 
purificació  i  concentració.  L’ús  de  la  nanofiltració  en  aquests  processos  aporta 
considerables  avantatges  econòmics  envers  les  tecnologies  utilitzades 
habitualment. 
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- Concentració del xarop de dextrosa: en aquest xarop, la glucosa representa  el 
95‐96%  del  total  de  sucres  i  el  4‐5%  restant  són  di  i  trisacàrids.  L’objectiu 
d’aquesta  concentració  és  augmentar  el  nivell  de  puresa  fins  a  un  99% 
aproximadament.  La manera  convencional  de  realitzar  aquesta  purificació  és 
mitjançant una cristal∙lització, però amb la nanofiltració, s’aconsegueix reduir el 
temps i el cost de l’operació 
- Concentració del suc: el suc obtingut de la canya de sucre s’ha de evaporar fins 
a obtenir un xarop concentrat que després es cristal∙litzarà. La introducció de la 
nanofiltració  abans  d’aquesta  evaporació  aporta  certs  avantatges  a  l’hora 
d’evaporar el suc. (Hinková, 2000) 
 
? Industria de l’oli:  
- En  el  sector  dels  olis  també  trobem  aplicacions  per  aquesta  tecnologia, 
bàsicament  en  el  procés  de  refinació  dels  olis.  El  refinat  produeix  un  oli 
comestible amb  les característiques desitjades pels consumidors, com sabor o 
olor  suaus,  aspecte  net,  etc.  En  aquest  procés  s’aplica  la  tecnologia  de  la 
nanofiltració  en  les  etapes  del  desgomat  i  de  la  desacidificació.  Aquesta 
aplicació proporciona un estalvi d’energia  i una  reducció de  les pèrdues d’oli. 
(Schäfer, 2005) 
 
? Industria de begudes: en aquest sector és molt necessària  la  filtració  i s’utilitzen 
tot tipus de filtracions amb membranes. 
- Pel que fa als sucs de fruites, s’apliquen aquestes tecnologies per clarificar els 
sucs, per concentrar‐los  i també per reduir  l’acidesa en sucs de cítrics. (Noble, 
1995) 
- En el  cas de  la  cervesa,  s’utilitza  la microfiltració per  fer una esterilització en 
fred. (Baker, 2004) 
? Industria vinícola: en la clarificació del vi, existeixen varies etapes de filtració, des 
del desbast  fins  la esterilització, que poden ser substituïdes per  la  tecnologia de 
membranes. També s’utilitzen per l’estabilització tartàrica, per obtenir vi amb baix 
contingut  alcohòlic  o  per  esterilitzar  en  fred.  Habitualment  s’utilitza  la 
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microfiltració o inclús la osmosi inversa, tot i que cada cop es troben més estudis 
que parlen de la nanofiltració en aquestes aplicacions. (Artiaga, 2007) 
? Noves aplicacions:  
- En processos de producció de formatge: s’està utilitzant per concentrar  la  llet, 
de  manera  que  contingui  un  concentració  més  elevada  de  caseïna.  Aquest 
permeat  s’utilitza  en  el  procés  de  coagulació,  que  proporciona  un  major 
rendiment en el procés d’elaboració del formatge. 
- En la producció d’aminoàcids i oligosacàrids: en aquest cas, la NF s’utilitza en el 
procés  de  recuperació  i  purificació  de  aminoàcids  o  oligosacàrids  produïts 
durant una hidròlisi o una fermentació.  
- En la producció d’edulcorants alternatius: també s’utilitza la nanofiltració en els 
processos  d’extracció  dels  compostos  edulcorants  d’algunes  plantes  com  la 
Stevia, que té un poder edulcorant molt més elevat que el del sucre. (Schäfer, 
2005) 
 
1.2.2. Altres aplicacions de la nanofiltració 
 
La nanofiltració també s’ha desenvolupat en altres sectors fora de  l’alimentació, com 
per exemple: 
 
? Tractament d’aigua 
El  factor més  important que ha  fet que  la nanofiltració  s’introdueixi al món del 
tractament  de  l’aigua  ha  sigut  que  cada  cop  s’exigeixen  unes  regulacions  de 
qualitat més estrictes  i  això només pot  ser  viable econòmicament mitjançant  la 
tecnologia  de  membranes.  Utilitzant  la  tecnologia  de  membranes,  el  procés 
resulta més barat que si utilitzem els tractaments convencionals, ja que només es 
requereix un pas, en el qual s’eliminen components orgànics i inorgànics dissolts. 
La  nanofiltració  té  la  capacitat  d’eliminar  de  l’aigua  alguns  components  dissolts 
minerals,  orgànics  i  microcontaminants.  D’aquesta  manera  es  pot  aplicar  en 
algunes etapes del procés de tractament de l’aigua. (Van der Bruggen, 2003). 
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? Industria química 
La NF també s’aplica en processos de  la  industria química, que  inclouen  industria 
farmacèutica, biotecnològica i petroquímica. Alguns exemples d’aplicacions són: 
- Dessalinització de l’aigua de mar. 
- Tractament dels contaminants procedents dels residus de les industries. 
- Purificació de sal procedent de salmorra. 
 
? Industria del paper 
Aquest  tipus  de  industria  utilitza  grans  quantitats  d’aigua  durant  el  procés 
d’elaboració del paper. Molta d’aquesta aigua pot ser reutilitzada de manera que 
suposi  un  gran  estalvi.  Amb  tractaments  com  l’evaporació  i  la  nanofiltració 
s’aconsegueix rentar aquesta aigua i que pugui ser recirculada.   
 
? Industria tèxtil 
En aquest cas, aquesta industria no només necessita grans quantitats d’aigua sinó 
que  també  produeix  grans  quantitats  d’aigua  residual.  Amb  la  tecnologia  de  la 
nanofiltració,  conjuntament  amb  altres  tecnologies  de  membranes,  es  tracten 
aquestes aigües per tal d’aconseguir les condicions desitjades. (Schäfer, 2005). 
    INTRODUCCIÓ 
 
‐ 12 ‐ 
 
1.3. Vinagre 
   
Vinagre deriva del  francès  “vin  aigre”, que  significa  vi  agri, per  la qual  cosa, només 
mereix  aquest  nom  el  vinagre  que  procedeix  del  vi.  Per  extensió,  es  denominen 
vinagres  als  productes  resultants  de  la  fermentació  acètica  de  diversos  substrats 
alcohòlics,  afegint  al  nom  del  vinagre  el  del  substrat  corresponent,  com  vinagre  de 
sidra, de malta,... 
 
El vinagre ha format part de l’alimentació humana des de l’antiguitat com a condiment 
i conservador  d’aliments, així com també com a base de remeis senzills per a homes i 
animals. 
Les referències més antigues a l’ús del vinagre, es troben a la cultura babilònica (5000 
anys abans de Crist) amb la obtenció de vinagre de dàtils.  
 
Segons  la  FAO/OMS  el  vinagre  és  “un  líquid  apte  pel  consum  humà,  produït 
exclusivament a partir de matèries primeres d’origen agrícola, que continguin midó i/o 
sucres, per un doble procés de  fermentació alcohòlica  i acètica”  (Comissió de Còdex 
Alimentarius, 16a Sessió, Ginebra, 1985).   
 
Els  vinagres  han  de  contenir  quantitats  determinades  d’àcid  acètic  i  ingredients 
opcionals  tals com herbes, espècies, sal, els quals s’especificaran per  la Comissió del 
Còdex  Alimentarius.  Aquests  ingredients  s’afegeixen  en  quantitats  suficients  per 
aconseguir un flavour característic de cada tipus de vinagre. (Llaguno, 1991). 
 
1.3.1. Composició del vinagre 
 
Els  components  del  vinagre,  els  quals  la  seva  concentració  està  fixada  a  la 
reglamentació,  són  els  següents:  àcid  acètic,  extracte  sec,  cendres,  alcohol  residual, 
metanol,  sulfats  i  clorurs,  coure,  zenc,  plom, mercuri  i  arsènic.  A  part  d’aquests,  al 
vinagre  trobem  també altres  components que no es  reflecteixen a  la  reglamentació 
Espanyola, és a dir, al Real Decret 2070‐1993 del 26 de Novembre. (Taula 1.2.) 
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Component químic 
Real Decret 2070‐1993, 26 
Novembre 
Observacions 
Àcid acètic 
>  50  g/l,  excepte  en  vinagres 
de vi > 60g/l 
Principal  component  dels  vinagres. 
S’expressa  en  graus  acètics  (grams 
d’acètic per 100 ml de vinagre) 
Extracte sec 
>1,30  g/l  en  vinagres  de  vi, 
malta i cereals 
>2 g/l en vinagres de fruites 
Valors  molt  elevats  o  molt  baixos 
poden  fer  sospitar  d’una  possible 
alteració 
Cendres 
Entre  1‐5  g/l  excepte  en 
vinagres d’alcohol 
Serveixen per determinar la quantitat 
de sals minerals 
Alcohol etílic  < 0,5% v/v   
Metanol  < 1 g/l   
Acetoïna  > 30 mg/l   
Clorurs  < 1 g/l expressat en NaCl 
Una  quantitat  excessiva  pot  indicar 
una possible alteració 
Cations  ‐ 
Concentracions elevades dels  cations 
zenc  i  coure,  provoquen  canvis  de 
color i enterboliment  
Arsènic  < 0,5 ppm   
Glicerina  Quantitat apreciable 
Indici  de  la  procedència  vínica  i  de 
qualitat d’un vinagre 
Polialcohols  ‐ 
La seva quantitat varia segons l’origen 
del vinagre 
Àcid làctic  ‐ 
Es troba en quantitats apreciables en 
les  seves  dues  formes 
estereoisòmeres 
Polifenols  ‐ 
La  seva  quantitat  varia  segons  els 
fruits utilitzats 
Aminoàcids lliures 
 i nitrogen total 
‐ 
Als  vinagres  podem  trobar  diferents 
tipus d’aminoàcids 
Taula 1.2. Components del vinagre i característiques 
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1.3.2. Elaboració del vinagre 
 
Existeixen  diferents  tipus  de  vinagres  en  funció  de  la  seva matèria  primera.  Podem 
utilitzar  diversos  productes  com  a  matèria  primera  per  fer  vinagres  com  vi,  sidra, 
malta, etc, però tots ells es rebran en dipòsits especial construïts amb materials que no 
alterin la qualitat d’aquests.  
 
 
 
 
 
 
Fig 1.6. Esquema del procés d’elaboració del vinagre 
 
Un  cop  tenim  les  matèries  primeres,  es  donarà  el  procés  de  la  fermentació.  És  el 
procés on les bactèries acètiques realitzen l’oxidació de l’etanol a àcid acètic. Aquesta 
oxidació es dóna gràcies a  les bactèries acètiques  i a  la presència d’oxigen,  ja que el 
necessiten  pel  seu  creixement  i  activitat.  Les  bactèries  emprades  per  aquesta 
fermentació provenen de la família de les Acetobacteriàcies, que engloba dos gèneres, 
amb cinc espècies: 
 
Gènere Acetobacter 
- A. Acetí 
- A. Pasteurianus 
- A. Liquefaciens 
- A. Hansenii 
Gènere Gluconobacter 
- G. Oxydans 
 
Per  realitzar  aquest  procés,  existeixen  diversos mètodes,  que  bàsicament  es  poden 
classificar  en  mètodes  de  cultiu  superficial  i  de  cultiu  submergit.  En  el  primer,  les 
bactèries es troben  la superfície del líquid i tot i que estan en contacte amb l’aire, això 
RECEPCIÓ 
MATÈRIES 
PRIMERES 
FERMENTACIÓ  CLARIFICACIÓ  FILTRACIÓ 
ENVASAT  ESTABILITZACIÓ  ENVELLIMENT 
    INTRODUCCIÓ 
 
‐ 15 ‐ 
 
fa que el procés sigui més  lent. En el segon,  les bactèries es  troben  lliures per  tot el 
líquid i necessiten una aportació d’oxigen, però la oxidació de l’etanol es produeix més 
ràpidament.   
Els  vinagres  elaborats  amb  el  sistema  de  fermentació  més  ràpid,  presenten  més 
terbolesa  i  les  característiques  químiques  i  organolèptiques  són  menys  apreciades 
respecte els vinagres obtinguts per l’altre tipus de mètode.  
Al vinagre acabat de fermentar trobem bactèries en suspensió, col∙loides, etc, així que 
és  necessari  clarificar‐lo  per  obtenir  un  vinagre  transparent  i  brillant.  Aquesta 
clarificació es pot fer de manera espontània, es a dir, que es produeixi una precipitació 
i  després  decantar,  o  mitjançant  l’addició  de  productes  clarificants  com  albúmina, 
bentonites o gelatina.  
Un  cop  clarificat,  el  vinagre  s’ha  de  filtrar  amb  filtres  de  terres  o  de  membrana. 
Normalment, s’ha de  filtrar primer amb terres,  ja que el  filtre de membrana colmata 
fàcilment.  
Alguns vinagres es sotmeten també a un procés de maduració, que els hi proporciona 
característiques organolèptiques que no tenien al finalitzar la fermentació.  
Per  últim,  trobem  el  procés  d’estabilització.  Permet  mantenir  les  característiques 
físiques,  químiques  i  organolèptiques  del  vinagre  durant  el  període  de 
comercialització.  Habitualment  es  realitzen  mètodes  físics  com  la  pasteurització,  la 
refrigeració i la filtració.   
 
1.3.3. Tipus de vinagres comercials 
 
Existeixen diferents tipus de vinagres segons  la seva matèria primera. Aquests en són 
uns exemples: 
 
Vinagre de vi  Fermentació acètica del vi 
Vinagre de vi envellit 
Fermentació acètica + temps en barriques de 
fusta 
Vinagre de malta  Matèria primera malta cervesera 
Vinagre de sidra  Fermentació alcohòlica suc poma 
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Vinagre d’alcohol 
Fermentació acètica de solucions aquoses 
d’alcohol (procedents de productes agrícoles) 
Vinagre balsàmic de Mòdena  Most del raïm blanc Trebbiano 
Vinagre de sucre o canya de sucre 
Fermentació alcohòlica i acètica de solucions 
de sucre, xarops o melasses 
Vinagre d’arròs 
Fermentació alcohòlica i acètica dels sucres 
derivats de l’arròs 
Vinagre de sèrum de llet  Matèria primera sèrum de llet 
Vinagre de mel  Matèria primera mel 
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1.4. Compostos aromàtics  
 
Les substàncies aromàtiques són compostos volàtils que es detecten amb els receptors 
olfactius  i es  troben en els aliments en diferents quantitats. Els  components volàtils 
coneguts  s’ordenen  per  aliments  i  tipus  de  compostos  en  taules  que  s’actualitzen  i 
publiquen periòdicament.  
 
Dels components volàtils, només una petita proporció té  importància des del punt de 
vista de l’aroma. Únicament es consideren substàncies aromàtiques aquelles on la seva 
concentració  en  l’aliment  és  superior  al  seu  llindar  olfactiu  o  gustatiu  (Taula  1.3.). 
Aquest llindar correspon a aquella concentració d’un compost que resulta suficient per 
a reconèixer‐lo per la seva olor. Es mesura com el valor de l’activitat aromàtica (OAV) 
de un compost i es calcula amb la següent equació: 
 
 
 
On Cx és  la  concentració del  compost  “x”  a  l’aliment  i Ax és  la  concentració  llindar 
olfactiva del compost “x” a l’aliment. 
 
Podem distingir entre aromes actius  i  inactius, segons el valor de  l’activitat aromàtica 
d’un compost en una matriu determinada. Els compostos aromàtics actius, són aquells 
els quals el seu paràmetre es superior a 1. (Cedrón, 2005).  
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Taula 1.3. Descripció aromàtica, umbrals olfactoris i contribució a l’aroma del vi. (Cedrón, 2005) 
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1.4.1. Compostos aromàtics del vinagre 
 
La  olor,  la  fragància  i  el  flavour  dels  vinagres  depenen  de  les  matèries  primeres 
utilitzades en l’elaboració del vinagre (raïm, sidra, arròs, etc), dels components que es 
formen  durant  el  procés  de  la  fermentació  dels  diferents  substrats  ensucrats  i  en 
alguns casos, de  les substàncies formades durant  l’envelliment del vinagre. (Guzmán, 
1998). 
 
No existeix molta  informació del  impacte dels components volàtils sobre  l’aroma del 
vinagre.  Tot  i  que  alguns  components  volàtils  importants  com  l’àcid  acètic,  l’acetat 
d’etil  i  l’acetaldehid  contribueixen  en  gran  part  a  l’aroma  final  del  vinagre,  alguns 
components  menys  importants,  també  són  responsables  de  la  complexitat  del  seu 
aroma, especialment si el vinagre ha estat elaborat en barriques de fusta. Per exemple, 
sabem  que  l’àcid  acètic  és  el  responsable  de  les  típiques  notes  aromàtiques  del 
vinagre, però hi ha altres  components volàtils que poden  tenir un  impacte aromàtic 
gens  negligible  en  l’aroma  total.  Aquests  components  minoritaris  determinen  la 
qualitat  del  vinagre.  És  difícil  quantificar  aquests  components minoritaris,  ja  que  es 
troben en concentracions molt baixes. En el cas dels vinagres de vi, per exemple, s’han 
identificat al voltant d’uns 70 components aromàtics. (Natera, 2002)  
 
Els  components  volàtils  més  importants  que  aporten  l’aroma  al  vinagre  són 
bàsicament alcohols, esters, àcids, carbonils, fenols, lactones i acetals. (Callejón, 2008)  
 
Alguns d’aquests components volàtils els podem trobar a la taula 1.4. 
 
Grup 
funcional 
Compost aromàtic  Límits establerts  Observacions 
Alcohol  Metanol  1 g/L 
Component de potencial toxicitat. 
En vinagres de vins blancs 
constitueix un 3% de la fracció 
volàtil. En negres, un 2%. 
Carbonils  Acetaldehid  25‐300 ppm 
Producte intermediari de la 
conversió d’etanol a àcid acètic. 
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Carbonils 
Dimetilacetona o 
acetona 
5‐15 ppm 
En vinagres en mal estat o alterats, 
el nivell es troba per sobre o per 
sota d’aquest rang. 
Acetoïna  Diacetil  5‐15 ppm 
Important contribució a l’aroma. En 
vinagres de qualitat estarà absent o 
es trobaran traces. 
Ésters 
Acetat d’etil 
Acetat de metil 
Acetat de iso‐amil 
100‐150 ppm 
3‐30 ppm 
3‐10 ppm 
El més important és l’acetat d’etil. 
Un contingut d’esters equilibrat juga 
un paper important en les caràcters 
organolèptics dels vinagres. Aporten 
fragàncies i sabor característic, 
qualitats típiques d’un producte de 
qualitat. 
Àcid  Àcid acètic 
> 60 g/L: vinagre de vi 
> 50 g/L: altres vinagres 
És el principal responsable de l’olor i 
del sabor agre del vinagre. 
Alcohols 
superiors 
Etanol  ‐ 
En vinagres comuns residu baix. En 
vinagres de qualitat. És del 0,6‐1% 
v/v. 
1‐propanol 
Alcohol iso‐butíric 
2‐metil‐propanol 
2‐butanol 
2‐metil‐butanol 
Alcohol isoamílic 
< 6‐7 ppm
60‐150 ppm 
Traces 
1‐5 ppm o absent 
< 100 ppm 
< 100 ppm 
Aquests compostos estan dotats de 
propietats especials que afecten a la 
caracterització organolèptica i als 
aspectes fisiològics dels vinagres. 
Compostos 
fenòlics 
Àcids fenòlics  
Àcids flavonoids  
1‐2 g/L  ‐ 
Taula 1.4. Principals compostos aromàtics dels vinagres i característiques. (Guzmán, 1998) 
 
1.4.2. Tècniques de detecció d’aromes 
 
Tradicionalment,  l’aroma  dels  aliments  s’ha  analitzat  mitjançant  tècniques  d’anàlisi 
sensorial  i/o  tècniques  cromatogràfiques  amb  sistemes  de  detecció  universal  com 
l’espectrometria de masses  (MS) o  la  ionització de  flama  (FID). Aquestes últimes són 
les  que  han  permès  quantificar  els  components  que  formen  la  fracció  volàtil  de 
l’aliment. Khan, 1972 i Natera, 2002, son alguns exemples de la  utilització d’aquestes 
tècniques en l’anàlisi dels components aromàtics dels vinagres. En els últims anys, han 
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aparegut noves  tècniques com  la cromatografia de gasos amb detecció olfatimètrica 
(GCO). Aquesta tècnica, es podria considerar un punt intermedi entre l’anàlisi sensorial 
i  les tècniques cromatogràfiques, ja que no només quantifica els components volàtils, 
sinó  que  també  permet  identificar  aquells  components  que  aporten  alguna  nota 
aromàtica  a  l’aliment  en  qüestió.  Un  exemple  d’aquesta  aplicació,  el  trobem  en  la 
identificació dels components clau que aporten l’aroma a la xocolata (Counet, 2002). 
Un  altre  tipus  de  tècnica  analítica  de  detecció  dels  aromes  és  el  nas  electrònic.  Es 
defineix com un instrument dotat de sensors químics i d’un programa quimiomètric de 
reconeixement de models, que és capaç de reconèixer  i comparar olors  individuals o 
complexes. El seu objectiu, d’igual manera que el sistema olfactiu humà, és relacionar 
l’aroma que es percebut amb una resposta que serà emmagatzemada a  la memòria  i 
servirà com a model en altres anàlisis. Aquesta tècnica no determina la composició de 
l’aroma, però supleix  la  falta de  rapidesa analítica de  la GCO que  la  fa poc útil en el 
control  de  qualitat.  (Busto, 2002). Lozano  (2002),  classifica  29  dels  compostos 
aromàtics més comuns en el vi blanc mitjançant el nas electrònic. 
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2. OBJECTIUS 
 
La nanofiltració (NF) és una possible tècnica per reduir components que poden afectar 
a la qualitat del vinagre, com per exemple les amines biògenes, però el seu ús pot tenir 
repercussions  negatives  en  la  qualitat  aromàtica  de  l’aliment,  ja  que  durant  aquest 
procés els compostos responsables de l’aroma poden ser retinguts.  
 
L’objectiu d’aquest treball és determinar els efectes de  la NF en el perfil aromàtic de 
diferents vinagres comercials. 
 
Per assolir l’objectiu proposat:  
 
1. S’aplicarà la tècnica de NF a 10 mostres de vinagres comercials de diferent qualitat 
(7 de vi blanc, un de poma, un de sidra i un de cava). 
2. Es posarà a punt el mètode de identificació i quantificació dels compostos aromàtics 
per cromatografia de gasos/espectrometria de masses. 
3. Es  compararà  l’efecte  de  la  NF  a  les  mostres,  a  través  dels  perfils  aromàtics 
obtinguts  per  cromatografia  de  gasos/espectrometria  de  masses  en  la  mostra 
original, en el retentat i en el permeat.  
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3. MATERIAL I MÈTODES 
 
3.1. Vinagres 
 
El treball realitzat s’ha centrat en vinagres comercials de vi blanc, de poma, de sidra  i 
de  cava. Aquests  vinagres,  són de  consum domèstic  i  es poden  trobar  a  l’abast del 
consumidor en tendes i supermercats. El seu preu varia entre 0,60€/l i 22€/l .   
 
 
 
Les característiques de cadascun d’ells  es troben definides a la taula 3.1.  
 
 
Mostra  Descripció  Ingredients  Acidesa  Presentació  Observacions
Vi Blanc 1 
Vinagre de vi 
blanc, marca 
blanca  
Vinagre de vi 
blanc, 
antioxidant 
(anhídrid 
sulfurós) 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
plàstic (1L)  
Color 
ataronjat, 
cristal∙lí 
Poma 
Vinagre de 
poma, marca 
blanca  
Vinagre de 
poma, 
antioxidant 
(anhídrid 
sulfurós) 
5% 
Envasat en 
ampolla de 
plàstic (1L)  
Color 
ataronjat fosc, 
brillant 
Chardonnay 
Vinagre de vi 
blanc 
Chardonnay 
Vinagre de vi 
Chardonnay, 
metabisulfit 
potàssic 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
vidre (50cl)  
Color groc, 
amb partícules 
en suspensió 
Estragó 
Vinagre de vi 
blanc amb 
una branca 
d’estragó 
Vinagre de vi 
blanc, 
estragó, 
antioxidant 
(anhídrid 
sulfurós) 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
vidre (50cl)  
Color groc 
pàl∙lid verdós, 
transparent, 
amb branca 
d’estragó 
Vi Blanc 2 
Vinagre de vi 
blanc 
Vinagre de vi 
blanc, 
antioxidant E‐
220 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
plàstic (1L)  
Color groc 
daurat, 
transparent i 
brillant 
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Vi Blanc 3 
Vinagre de vi 
blanc 
Vinagre de vi 
blanc, sulfits 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
plàstic (1L) 
Color groc 
fosc, lleument 
opac 
Vi Blanc 4 
Vinagre de vi 
blanc 
Vinagre de vi 
blanc, 
metabisulfit 
potàssic 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
plàstic (75cl)  
Color groc 
pàl∙lid, molt 
transparent 
Sidra 
Vinagre de 
sidra 
Vinagre de 
pomes 
dolces, 
anhídrid 
sulfurós 
5% 
Envasat en 
ampolla de 
vidre (75cl)  
Color groc oli 
Balsàmic 
Vinagre 
balsàmic 
procedent de 
cava dolç i 
most de raïm 
Vinagre 
procedent de 
cava dolç, 
most de raïm 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
vidre opac 
(37,5cl), inclou 
vaporitzador.  
Color groc 
fosc, dens 
Vi Blanc 5 
Vinagre de vi 
blanc 
Vinagre de vi 
blanc, 
anhídrid 
sulfurós 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
plàstic (1L) 
Color 
ataronjat 
pàl∙lid, 
transparent 
Vi Blanc 6 
Vinagre de vi 
blanc 
Vinagre de vi 
blanc, 
anhídrid 
sulfurós 
6% 
Envasat en 
ampolla de 
plàstic (1L) 
Color groc 
pàl∙lid, 
transparent 
Taula 3.1. Característiques de les diferents mostres de vinagres utilitzades. 
 
També s’analitzen 3 mostres (només retentat i permeat) de vinagres de l’estudi 
anterior realitzat per Artiaga, 2007.  
Mostra  Descripció  Ingredients  Acidesa  Presentació 
Vi Blanc 7 
Vinagre de vi 
blanc, marca 
blanca 
Vinagre de vi blanc, 
antioxidant E‐220 
6º 
Envasat en ampolla 
de plàstic (1L) 
Cava  Vinagre de cava  ‐  6º 
Envasat en ampolla 
de plàstic (75cl) 
Aromes 
Vinagre de vi 
blanc aromàtic, 
marca blanca 
Vinagre de vi blanc, llorer, 
all, julivert, farigola, 
antioxidant E‐220 
6,5º 
Envasat en ampolla 
de vidre (25cl) 
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CROMATOGRAFIA DE GASOS/ESPECTROMETRIA DE MASSES
VINAGRE 
ANÀLISI DELS 
COMPOSTOS 
VOLÀTILS  
FILTRACIÓ DE L’ALIMENT 
(en algun cas prefiltració 
amb paper) 
 
PERMEAT 
RETENTAT
ANÀLISI DELS 
COMPOSTOS 
VOLÀTILS  
3.2. Disseny experimental 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.1. Esquema simplificat del procés experimental de l’estudi. 
 
 
1r: Prefiltració amb paper de les mostres originals que presenten partícules en suspensió. 
2n: Neteja i acondicionament de l’aparell de filtració amb aigua i vinagre. 
3r: Filtració de 500 ml dels vinagres originals mitjançant una membrana MPF‐36 de nanofiltració (Fig 3.1.), recollint 150 ml de permeat i 200 ml de 
retentat. 
4t: Extracció dels compostos volàtils mitjançant microextracció en  fase sòlida  i posterior anàlisi per cromatografia de gasos/espectrometria de 
masses. Mostres analitzades : vinagre original, retentat i permeat.  
5è: Identificació i quantificació  dels  components a partir dels cromatogrames obtinguts  
    MATERIAL I MÈTODES 
 
‐ 26 ‐ 
 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
9 
8 
3.2.1. Dispositiu experimental: Equip de nanofiltració 
 
Per  filtrar  les  diferents mostres  de  vinagres  que  posteriorment  s’han  analitzat,  s’ha 
utilitzat un equip de nanofiltració a escala pilot (Fig 3.2.) 
 
Figura 3.2. Equip de nanofiltració a escala pilot. 
 
Els components de l’equip de nanofiltració utilitzat són els següents: 
 
1. Mòdul: al seu interior es troba la membrana. 
2. Premsa 
3. Vàlvula de seguretat 
4. Regulador de freqüència 
5. Bany d’aigua 
6. Vàlvula reguladora de pressió 
7. Dipòsit d’alimentació 
8. Manòmetre 
9. Bomba 
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3.2.2. Característiques de l’equip de nanofiltració 
 
La membrana, situada dins del mòdul d’acer  inoxidable, presenta  les característiques 
següents: 
- Pes molecular del tall: 1000 Daltons 
- Estabilitat en el rang de pH 1‐13 
- Rang de temperatures fins a 70 ºC 
- No pot estar en contacte amb dissolvents orgànics 
- Rang de pressió fina a 35 bars 
 
La bomba de  l’equip assegura el subministrament de  l’alimentació  i circulació al  llarg 
de  la membrana. Es col∙loca una vàlvula sobre  la  línia de  retingut  (o concentrat) per 
mantenir la pressió dintre del mòdul.  
Cal ajustar la velocitat de flux a la que es vol treballar. Aquesta s’ajustarà a través de la 
freqüència de la bomba i de la secció del canal de l’aliment en el mòdul. La secció del 
canal es pot modificar gràcies als rings.  
Els shims són unes plaques d’acer  inoxidable de diferent gruix que actuen  reduint el 
gruix interior del mòdul. Aquestes plaques s’acoblen en la cavitat del mòdul per reduir‐
ne  l’espai,  és  a  dir,  la  secció  de  treball  a  través  de  la  qual  circula  l’aliment, 
tangencialment a  la membrana. D’aquesta manera podem augmentar o disminuir  la 
velocitat  de  flux.  El  gruix  màxim  del  mòdul  treballant  sense  shims  és  de  65  mils. 
Aquesta unitat correspon a una milipolzada (2,54∙10‐3 cm).  
Combinant diferents shims aconseguim ajustar la velocitat de treball. L’espai que resta 
entre ells està ocupat pels espaiadors.  
Els espaiadors són uns elements que es troben a ambdós costats de la membrana. Són 
promotors de turbulència, tenen forma de reixa, asseguren que el cabal que circula per 
l’interior  del  mòdul  ho  faci  en  règim  turbulent  i  afavoreixen  que  el  líquid  estigui 
totalment en contacte amb  la membrana. Els espaiadors del costat de  l’aliment, com 
succeeix amb els shims, disposen de diferents gruixos: 17 mil, 31 mil, 47 mil  i 65 mil. 
L’espaiador del permeat, en canvi, té un únic gruix.  
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En la part superior del mòdul es troba la sortida del permeat. Aquesta corrent surt per 
la  línia d’orifici central. Els quatre orificis de  la cantonada són els que s’encaixen amb 
els Guideposts de la part inferior del mòdul. Les làmines d’alumini serveixen de reforç  
per  la membrana,  ja que  sense elles es podria danyar per  l’efecte de  succió que es 
produeix en els orificis de sortida del permeat, degut al gradient de pressió.  
La corrent d’aliment/retingut circula per  la cavitat de  la part  inferior de  l’interior del 
mòdul. El fluid circula tangencialment a la membrana. El cabal volumètric de l’aliment 
és independent de la secció, és a dir, fixat un cabal, sempre passa el mateix volum per 
unitat  de  temps  a  través  del  mòdul.  Amb  la  velocitat  de  circulació  no  succeeix  el 
mateix: per un mateix cabal,  la velocitat tangencial del fluid dependrà de  la secció de 
pas. La membrana que s’utilitza per realitzar la nanofiltració, ha d’estar prèviament al 
seu ús, dotze hores submergida en aigua destil∙lada per la seva activació.  
 
L’ordre que segueixen els elements del mòdul és el següent: 
- Shims 
- Espaiador 
- Membrana 
- Làmines d’alumini 
- Espaiador superior 
 
Un  cop muntat  el mòdul,  passarem  aigua  destil∙lada  a  través  de  la membrana  per 
acabar d’activar‐la  abans d’utilitzar‐la.  La  freqüència de  treball  l’anirem  augmentant 
lentament  i el mateix  farem amb  la pressió de  treball,  ja que  la membrana és molt 
sensible als canvis bruscos de pressió.  (Canal, 2007) 
Figura 3.3. Components de l’equip de nanofiltració 
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Cada vegada que es vol canviar el contingut del dipòsit hem de disminuir la pressió i la 
freqüència (0 bar i 3,5 Hz) i apagar la bomba. Posteriorment, es torna a encendre i es 
modifiquen les condicions de treball fins a assolir les condicions desitjades.  
 
3.2.3. Condicions de treball 
 
Les condicions de treball utilitzades en aquest estudi, han estat les següents: 
- Temperatura: 21ºC (temperatura ambient) 
- Pressió: 12 bars 
- Freqüència: 10 Hz ( equival a una velocitat aproximada de 1 m/s) 
 
3.2.4. Procés de filtració de l’aliment 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.4. Esquema del procés de filtració  
 
El primer pas que s’ha de fer, abans de filtrar l’aliment, és netejar bé l’aparell. Per fer‐
ho,  deixem  passar  1‐2  L  d’aigua  destil∙lada  a  les mateixes  condicions  que  filtrarem 
l’aliment, és a dir, a una pressió de 12 bars i a una freqüència de 10 Hz durant uns 30 
minuts aproximadament. Això ens servirà per estabilitzar el sistema. 
Seguidament,  abans  de  fer  passar  el  vinagre,  buidarem  les  conduccions  d’aigua, 
disminuint la pressió a 0 bars i la freqüència a 3,5 Hz. Un cop buides, es plena el dipòsit 
amb 200 ml del vinagre a filtrar i el deixem passar per les conduccions durant uns 5‐10 
minuts  per  condicionar‐les.  Aquest  condicionament  es  farà  sense  pressió  i  a  la 
freqüència mínima.  
 
PERMEAT 
ALIMENT
RETENTAT
DIPÒSIT 
FILTRE
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Passat  aquest  temps,  tornem  a  buidar  les  conduccions  i  procedim  a  la  filtració  del 
vinagre.  Introduïm  500 ml  de  vinagre  al  dipòsit.  Les  condicions  de  la  filtració  seran 
sempre  les  mateixes,  12  bars  de  pressió  i  10  Hz  de  freqüència.  Els  primers  25  ml 
aproximadament de permeat es recullen apart  i es rebutgen,  ja que com abans hem 
filtrat aigua, hem d’assegurar‐nos que no en queda a les conduccions. Abans de recollir 
el permeat real, tornarem la mànega on es troba l’aliment per deixar que s’estabilitzi.  
Un cop estabilitzat, recollim 150 ml de permeat anotant el temps que triga en  filtrar 
cada 50 ml.  
Filtrats els 150 ml de vinagre, els recollim en pots de plàstic degudament  identificats. 
Recollim 200 ml de retentat també, per analitzar‐lo posteriorment.  
Un cop acabada la filtració, buidem les conduccions i tornem a netejar el sistema amb 
aigua.  Deixem  passar  1‐2  L  d’aigua  destil∙lada  a  una  freqüència  de  3,5  Hz  i  sense 
pressió  per  netejar  les  canonades.  Repetim  aquesta  operació  3  o  4  vegades. Quan 
l’aigua  ja sigui clara, filtrem a  les mateixes condicions que abans, per netejar el filtre. 
Recollim uns 200 ml de permeat, canviem l’aigua i tornem a filtrar uns 50 ml més. 
Es segueix el mateix procés per filtrar tots els vinagres.  
Cada vegada que volem canviar el contingut del dipòsit hem de disminuir la pressió  a 0 
bars,  la  freqüència  a  3,5  Hz  i  apagar  la  bomba.  Un  cop  canviat,  modifiquem  les 
condicions de treball manualment fins aconseguir les desitjades.  
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3.3. Mètodes analítics 
 
3.3.1. Microextracció en fase sòlida dels compostos volàtils (SPME) 
 
Fonament 
 
La microextracció en  fase sòlida és una tècnica que s’utilitza per extreure compostos 
químics  per  la  seva  posterior  identificació.  Es  basa  en  l’extracció  dels  analits  de  la 
matriu  de  la  mostra  mitjançant  una  suport  sòlid  (fibra),  seguida  de  la  desorció 
d’aquests mitjançant  temperatura o un dissolvent orgànic.  En  l’etapa d’extracció,  la 
fibra es posa en contacte amb  la mostra durant un temps  i temperatura determinats, 
de manera que es produeix una migració dels analits des de  la solució a  la  fibra  fins 
que  s’arriba  a  una  situació  d’equilibri.  Existeixen  dues  formes  bàsiques  de  realitzar 
l’extracció:  per  immersió  directa  o  a  l’espai  de  cap  (Fig.  3.6.).  La  següent  etapa 
correspon a la desorció dels analits retinguts per la fibra. Si la SPME s’acobla a la CG, la 
desorció es realitza tèrmicament. (Peñalver, 2002) 
La fibra és una fase estacionaria de polímers (actua d’esponja, concentrant els analits 
orgànics de la matriu a la seva superfície durant l’adsorció)  unida a una vareta adjunta, 
amb  una  coberta  protectora.  Aquesta  és  introduïda  en  una  xeringa  (Fig.  3.5.), 
dissenyada  amb  un  sistema  d’èmbol  que  li  permet  ser  introduïda  i  extreta  amb 
facilitat. (Cedrón, 2004) 
Figura 3.5. Xeringa amb la fibra per la microextracció. 
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Material 
 
- Fibra: 50/30 µm DVB/Carboxen/PDMS.  
- Vials de 2 ml. 
- Bany d’aigua  a 60ºC. 
 
Procediment 
 
Abans d’utilitzar la fibra hem d’acondicionar‐la per eliminar tot tipus de contaminants. 
Per  fer‐ho, s’introdueix a  l’injector durant uns minuts a 40ºC. D’aquesta manera, ens 
assegurem  que  s’elimina  qualsevol  residu  que  pugui  estar  adherit  a  la  fibra. 
Posteriorment, s’agafen  10 ml de vinagre  i s’afegeix 0,1g de NaCl  i 0,1g de (NH4)2SO4 
per afavorir el pas dels components volàtils a fase gasosa. Es pren una alíquota de 0,80 
ml que es col∙loca en un vial per  realitzar  la  injecció. Com a patró  intern s’utilitza 3‐
octanol  i s’afegeixen 0,20 ml al vial.   Quan  la xeringa per  la microextracció perfora el 
sèptum i la fibra entra a l’interior del vial s’estableix l’equilibri entre les diferents fases. 
El procés d’adsorció es  fa a  l’espai de cap,  (Fig. 3.6.) a una  temperatura constant de 
60ºC durant 10 minuts, passats els quals  la fibra es sotmet al procés de desorció dels 
analits al cromatògraf pel seu anàlisi (Fig. 3.7.) 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 3.6. Adhesió dels compostos volàtils      Figura 3.7. Procés d’adsorció i desorció a 
a la fibra a l’espai de cap.          a la fibra. 
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3.3.2.  Identificació  i  quantificació  dels  components  volàtils  mitjançant  la 
cromatografia de gasos i l’espectrometria de masses 
 
Fonament 
 
La cromatografia de gasos  té com a objectiu  la  separació dels diferents components 
d’una  mescla.  En  aquesta  tècnica,  la  mostra  es  volatilitza  i  s’introdueix  per 
l’arrossegament  amb  una  fase mòbil  gasosa  (gas  inert  que  no  interacciona  amb  les 
molècules de  l’analit) a  l’interior d’una  columna  farcida de  fase estacionària,  la qual 
reté  selectivament  els  components  de  la mostra. Degut  a  la  retenció  selectiva  dels 
components, aquests surten de la columna separadament. A la sortida de la columna, 
les fraccions separades passen per un detector que respon amb un senyal enregistable. 
(Skoog, 2001).  
La detecció es  fa mitjançant  l’espectrometria de masses. Aquesta  tècnica mesura  la 
massa  dels  ions  i  la  seva  abundància  en  la  fase  gasosa.  Es  basa  en  bombardejar  la 
substància amb un  feix d’electrons, que  fan que  la molècula es  trenqui pels enllaços 
més  febles,  de manera  que  queda  dividida  en  diverses  parts  carregades. Un  cop  la 
molècula  està  ionitzada,  s’esbrina  la  massa  i  la  càrrega  de  cada  ió,  en  aquest  cas, 
utilitzant el mètode del quadrupol. (Rubinson, 2001) 
 
Material 
 
- Cromatògraf: Agilent Technologies 6890 Network GC System. 
- Detector:  5973 inert Mass Selective Detector, Agilent Technologies. 
- Estació de tractament de dades: MSD ChemStation.  
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Condicions cromatogràfiques 
 
A  les taules 3.2.  i 3.3., podem observar  les condicions cromatogràfiques utilitzades al 
procediment.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Taula 3.2. Condicions utilitzades en la cromatografia de gasos. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Taula 3.3. Condicions utilitzades en l’espectrometria de masses. 
 
 
Paràmetres  
Cromatografia Gasos 
Condicions 
Temperatura injector  220ºC 
Temperatura interfase  120ºC 
Columna 
HP‐MS5 30m x 0,25mm 
Fase 0,25µm 
Gas portador  Heli (1,2 ml/min) 
Relació de split  1:5 
Programa de temperatura 
              6ºC/min         12ºC/min 
    40ºC               120ºC             220ºC 
     5 min 
Paràmetres 
Espectrometria Masses 
Condicions 
Temperatura detector  150ºC 
Voltatge detector  200 V 
Rang masses detector   10 – 250  
Temperatura font  230ºC 
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4. RESULTATS I DISCUSSIÓ 
 
4.1. Estudi de l’evolució del cabal de filtració amb el temps 
 
Durant el procés de  filtració, hi ha una part de  l’aliment que travessa  la membrana  i 
una altra part que queda retinguda. Aquesta part que no  travessa  la membrana, pot 
anar colmatant‐la, de manera que el cabal d’aliment filtrat es pot anar reduint. 
Per estudiar aquest efecte, s’ha controlat el temps que trigaven a filtrar els 150 ml de 
cada mostra de  vinagre. A  la  taula 4.1. es poden observar els  cabals  calculats per a 
cada mostra de vinagre estudiada per ordre cronològic de filtració.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Taula 4.1. Cabals calculat per a cada mostra de vinagre filtrat. 
 
Com  es  pot  veure  a  la  taula  4.1.,  el  cabal  d’aliment  de  cada mostra  de  vinagre  no 
augmenta a mesura que es va filtrant més volum, és a dir, no sembla que la membrana 
es  colmati,  ja  que  el  cabal,  en  general,  es  manté  constant  al  llarg  d’una  mateixa 
filtració.  
Cabal (ml/s)  50 ml  100 ml  150 ml 
Poma  0,023  0,020  0,019 
Vi Blanc 1  0,019  0,018  0,018 
Vi Blanc 2  0,018  0,018  0,018 
Sidra  0,021  0,021  0,020 
Vi Blanc 4  0,025  0,026  0,016 
Vi Blanc 3  0,020  0,020  0,020 
Estragó  0,021  0,020  0,018 
Chardonnay  0,015  0,014  0,014 
Vi Blanc 5  0,019  0,019  0,019 
Vi Blanc 6  0,019  0,019  0,017 
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Figura 4.1. Gràfica de l’evolució del cabal durant la filtració de les mostres. 
 
A la figura 4.1. es mostra, l’evolució del cabal durant la filtració de totes les mostres de 
vinagre. Aquestes estan ordenades per  l’ordre cronològic en que van ser filtrades  i el 
cabal,  és  el  promig  entre  els  tres  cabals  calculats  cada  50  ml  d’aliment  filtrat. 
Clarament, es pot veure que no augmentava el cabal a mesura que s’anaven filtrant les 
mostres,  la qual  cosa  indica que  la membrana es mantenia neta. El  fet que el  cabal 
sigui més elevat en determinats  vinagres, pot  ser degut  a  la  viscositat de  la mostra 
(quant més viscosa, més temps de filtració) . El vinagre que triga més a filtrar‐se és la 
mostra Vi Blanc 4, mentre que el triga menys és la mostra de Chardonnay.  
 
4.2. Posta a punt del mètode de quantificació dels compostos volàtils per CG/EM  
 
L’anàlisi dels components volàtils del vinagre, mitjançant  la tècnica de microextracció 
en  fase sòlida  (SPME), serveix per veure com  influeix  la nanofiltració en el contingut 
d’aquests en les mostres de vinagre estudiades. 
 
S’ha de tenir en compte que l’anàlisi resulta bastant complicat, tant per les condicions 
de la tècnica de microextracció, com per les petites concentracions utilitzades i per la 
gran  volatilitat  de  les  substàncies.  Això  pot  comportar  errors  de  quantificació 
importants.  
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4.2.1. Identificació i quantificació  dels compostos aromàtics dels diferents vinagres 
analitzats  
 
Per  poder  avaluar  els  possibles  compostos  aromàtics  presents  en  les  mostres  de 
vinagre estudiades,  ja siguin  les originals o  les obtingudes després de  la nanofiltració, 
cal aplicar  la tècnica de microextracció en fase sòlida, per poder obtenir els diferents 
components en les condicions adients per la posterior aplicació de  la cromatografia de 
gasos/espectrometria de masses, necessària per la identificació i quantificació.  
 Els compostos volàtils escollits (Taula 4.2.), són els que es varen detectar  i  identificar 
en el treball realitzat per Artiaga i Valderas (2007). 
Taula 4.2. Temps de retenció, fórmula i pes molecular dels  diferents components volàtils estudiats 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.2. Cromatograma obtingut de l’anàlisi dels patrons. 
Temps de retenció  
(aprox.) (min.)  
Component  Fórmula  Pes Molecular 
1,24   Metanol  CH3‐OH  32  
1,32   Etanol  CH3‐ CH2‐OH  46  
1,60   1‐Propanol  CH3‐ CH2 ‐CH2‐OH  60 
1,82   Isobutanol  (CH3)2‐CH‐CH2‐OH  74  
1,90   Acetat d’Etil  CH3‐COO‐CH2‐CH3  88  
2,50   Àcid Acètic  CH3‐COOH  60  
3,21   Acetoïna  CH3‐CO‐CHOH‐CH3  88  
3,44   3‐Metil‐1‐Butanol  (CH3)2‐CH‐CH2‐CH2‐OH  88  
5,77   Lactat d’Etil  CH3‐CHOH‐COO‐CH2‐CH3  118  
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Com es pot observar a  la  taula 4.2., el compost més volàtil és el metanol  i el menys 
volàtil és el lactat d’etil, és a dir, el primer pic que apareix és el del metanol i l’últim el 
del  lactat  d’etil.  Aquest  compostos  coincideixen  amb  el  de  menor  i  major  pes 
molecular. Es pot establir una relació entre el pes molecular  i  l’ordre d’elució,  ja que 
quant més pes molecular té la substància, menys volàtil és i per tant, major és el temps 
de detecció. L’únic compost que no segueix aquesta relació és l’àcid acètic i això podria 
ser degut a la seva temperatura d’ebullició. 
 
4.2.2. Obtenció de la recta de calibració 
 
Un cop detectats els compostos, es realitzen diferents dilucions (1/2, 1/5, 1/10 i 1/25) 
del patró conjunt per  fer  la quantificació. Amb  les concentracions  i  les àrees de cada 
dilució,  s’obté  una  recta  de  calibració  (Fig.  4.3.a.)  per  a  cada  component  volàtil. 
Aquesta  recta, serveix per calcular  la concentració dels components volàtils presents 
als vinagres a partir de  la seva àrea. En aquest cas, cal dir que al obtenir  la recta de 
calibració, es decideix eliminar  la dilució 1/2,  ja que no permetia  l’assoliment d’una 
relació lineal entre tots els punts.   
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.3.a. Recta de calibració. 
 
 
 
 
 
 
Figura 4.3.b. Recta de calibració corregida. 
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La  recta de  calibració  corregida  (Fig. 4.3.b.),  s’obté dividint  les àrees del  component 
entre  l’àrea del patró  intern (3‐octanol). Això ens disminueix algun possible error que 
hi  hagi  pogut  haver  durant  l’anàlisi.  Per  tant,  per  calcular  les  concentracions  dels 
components als vinagres s’ha utilitzat la recta de calibració corregida. 
A la taula 4.3., es poden observar les equacions obtingudes de cada component i el seu 
coeficient de determinació, que ens dóna informació sobre la relació lineal de les dues 
variables.  Substituint  les àrees dels  components aromàtics  trobats als  vinagres a  les 
equacions (y) s’obté la concentració de cadascun (x).  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Taula 4.3. Equacions i coeficients de determinació dels  
patrons dels components aromàtics. 
 
4.2.3. Càlcul del límit de detecció 
 
A partir de les concentracions mínimes que s’han obtingut de cada component, es pot 
calcular  aproximadament  el  seu  límit  de  detecció  (LD)  (Taula  4.4.).  Aquesta 
concentració calculada és la mínima concentració que pot ser detectada amb fiabilitat 
pel mètode analític utilitzat. Per tant, el fet de no detectar un component vol dir que, 
no es troba a l’aliment o que es troba en una concentració inferior a la del seu límit de 
detecció. Tot i que existeixen altres mètodes per calcular aquest límit, en el nostre cas, 
Compost  Equació i coeficient R2 
Metanol  y=0,0279x+0,0002 , R² = 1 
Etanol  y=0,0542x+0,0054 , R² = 0,9994 
1‐Propanol  y=0,1074x‐0,0005 , R² = 0,9997 
Isobutanol  y=0,5136x‐0,002 , R² = 0,9975 
Acetat d’Etil  y=0,3747x‐0,0172 , R² = 0,9969 
Àcid acètic  y=0,0281x‐0,0566 , R² = 0,9973 
Acetoïna  y=0,0132x‐2E‐18 , R² = 1 
3‐metil‐1‐butanol  y=0,6821x‐0,0139 , R² = 0,9965 
Lactat d’Etil  y=0,0777x‐0,0059 , R² = 0,9952 
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s’ha fet a partir de  la mínima concentració detectada de cada component, de  la qual 
s’ha utilitzat l’àrea, que substituïda a l’equació de cadascun, dóna la concentració.     
 
 
 
 
 
 
 
Taula 4.4. Límits de detecció dels components aromàtics. 
 
4.3. Compostos aromàtics identificats a les mostres estudiades 
 
Per  poder  comentar millor  els  resultats,  s’han  organitzat  els  vinagres  en  tres  grups 
diferents segons les seves característiques de qualitat. En el primer grup es troben els 
vinagres d’una qualitat més elevada. En el segon grup, els que es podrien anomenar 
comercials  i per últim, els vinagres als quals se’ls hi havia afegit herbes per donar un 
aroma diferent.  
 
4.3.1. Mostres de vinagre original 
 
A les tres primeres taules (4.5., 4.6., 4.7.), es mostren quins components volàtils s’han 
detectat en els vinagres originals i quines són les seves concentracions. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Taula 4.5. Concentracions dels compostos aromàtics presents als vinagres originals. 
 * Aquests components no han estat detectats. 
Component  LD (g/L)  Component  LD (g/L) 
Metanol  0,501   Acetoïna  0,260  
Etanol  0,035   Àcid acètic  3,208  
1‐Propanol  0,006   3‐Metil‐1‐Butanol  0,024  
Isobutanol  0,007   Lactat d’Etil  0,083 
Acetat d’Etil  0,054  
Conc. (g/L)  Balsàmic  Poma  Sidra  Chardonnay 
Metanol   *  *  *    * 
Etanol   7,010    Error  0,494  5,252 
1‐Propanol   * * * * 
Isobutanol   * * * * 
A. Etil   0,608  0,124  *   0,315 
A. Acètic   51,999  54,175  25,970  Error 
Acetoïna   * 0,414  *   1,225 
3‐metil‐1‐Butanol   * 0,029  *  *  
Lactat Etil    *   *  *  *  
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Com es pot observar a  la taula 4.5., en els vinagres de més qualitat s’han detectat 6 
dels 9 components aromàtics estudiats. No s’ha detectat lactat d’Etil,  isobutanol ni 1‐
propanol  en  cap  d’aquestes  mostres.  En  canvi,  en  la  majoria  d’aquestes  mostres 
obtenim, a més a més de l’àcid acètic, acetat d’etil i etanol. Cal destacar que el vinagre 
al qual trobem més compostos és al vinagre de poma. 
De la mostra de vinagre balsàmic només es mostren les concentracions de l’original, ja 
que  va  ser  impossible  la  seva  filtració. És possible que això  sigui  a  causa de  la  seva 
elevada viscositat, per tant, no es troba ni permeat ni retentat.  
Els  errors  produïts  a  les mostres  Poma  i  Chardonnay  són  deguts  a  que  els  pics  no 
estaven ben definits  i  apareixien desplaçats  al  cromatograma,  a  causa d’algun error 
durant l’anàlisi.  
La concentració d’etanol varia entre 0,5  i 7 g/L. La d’acetat d’etil entre 0,1  i 0,6 g/L, 
mentre  que  la  concentració  d’àcid  acètic,  molt  més  elevada  que  la  dels  altres 
compostos, oscil∙la entre 25 i 54 g/L.  
 
Taula 4.6. Concentracions dels compostos aromàtics presents als vinagres originals. 
 * Aquests components no han estat detectats. 
 
En  el  cas  dels  vinagres  comercials  (Taula  4.6.),  es  detecten  gairebé  els  mateixos 
compostos que en el cas del vinagres anteriors, excepte en el cas del 1‐Propanol, que 
el vinagre de Vi Blanc 3 és a  l’únic que s’ha detectat  i el 3‐metil‐1‐butanol, que no es 
detecta en cap mostra.  
El  rang de  concentracions de  l’etanol és de 0,04  a 1,6  g/L.  La  concentració d’acetat 
d’etil varia entre 0,08 i 0,125 g/L, mentre que la d’àcid acètic varia entre 46 i 93 g/L.  
Conc. (g/L)  Vi Blanc 2  Vi Blanc 4 Vi Blanc 3 Vi Blanc 5 Vi Blanc 6  Vi Blanc 1
Metanol   *   * * * * * 
Etanol   1,564  1,634  0,657  0,042  1,216   * 
1‐Propanol    *  *   0,038   *   *    * 
Isobutanol   *   *    *   *  *   * 
A. Etil   0,107  0,099  0,085  0,125  0,109  0,118 
A. Acètic   53,283  59,297  63,497  60,472  46,264  93,266 
Acetoïna   * * * * * * 
3‐metil‐1‐Butanol   * * * * * * 
Lactat Etil   * * * * * * 
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Taula 4.7. Concentracions dels compostos aromàtics presents als vinagres originals. 
 * Aquests components no han estat detectats. 
 
Per  últim,  en  el  cas  dels  vinagres  amb  aromes  (Taula  4.7.),  es  detecten  menys 
substàncies que en els vinagres anteriors, concretament, només etanol, acetat d’etil  i 
acètic.  Per  tant,  es  pot  dir  que  no  s’ha  trobat  relació  entre  el  fet  d’afegir  herbes 
aromàtiques  per  potenciar  aromes  diferents  als  vinagres  i  que  es  detectin  més 
compostos aromàtics dels que s’han identificat i quantificat en aquest estudi. 
 
Comparant els tres grups de vinagres, es pot dir que hi ha una tendència a una major 
concentració dels compostos aromàtics en els vinagres de qualitat, respecte als altres. 
També es pot observar que s’han detectat un nombre més gran de substàncies en els 
vinagres de qualitat i en els aromàtics, que en els comercials. 
 
4.3.2. Mostres de vinagre filtrat: Permeat 
 
A  les taules (4.8., 4.9., 4.10.), s’observen quins components volàtils s’han detectat en 
els permeats dels vinagres i quines són les seves concentracions.  
Conc. (g/L)  Estragó 
Metanol    * 
Etanol   1,038 
1‐Propanol    * 
Isobutanol    * 
A. Etil   0,107 
A. Acètic   39,826 
Acetoïna   * 
3‐metil‐1‐Butanol   * 
Lactat Etil   * 
Conc. (g/L)  Poma  Sidra  Chardonnay Cava 
Metanol   *   *   *    * 
Etanol   0,355  0,091  2,611  0,286 
1‐Propanol    *   *   *   *  
Isobutanol    *  *  *   *  
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Taula 4.8. Concentracions dels compostos aromàtics presents als permeats dels vinagres de qualitat  
* Aquests components no han estat detectats. 
 
 
En els permeats dels vinagres de qualitat  (Taula 4.8.), es pot observar que només es 
detecten 3 substàncies: etanol, acetat d’etil i àcid acètic. Es pot suposar que en el cas 
de  l’acetoïna  i el 3‐metil‐1‐butanol,  la concentració ha disminuït per sota del  límit de 
detecció, de manera que no  s’han pogut detectar. El  rang de  concentracions de  les 
substàncies detectades és: etanol entre 0,09 i 2,6 g/L; acetat d’etil entre 0,05 i 0,08 g/L 
i àcid acètic entre 25 i 45 g/L.   
Si es comparen aquestes concentracions amb  les dels originals (Taula 4.5.), s’observa 
una disminució de la concentració de tots els components, a major o menor escala. En 
el cas del vinagre de poma, no es detecta acetoïna ni 3‐metil‐1‐butanol. Això pot ser 
degut a que la concentració hagi disminuït per sota del límit de detecció. En el cas del 
vinagre  Cava,  no  es  pot  fer  una  comparació  amb  l’original,  ja  que  no  es  disposen 
d’aquests resultats. 
 
Taula 4.9. Concentracions dels compostos aromàtics presents als permeats dels vinagres comercials  
* Aquests components no han estat detectats. 
 
 
A. Etil   0,054  *  0,081  0,062 
A. Acètic   45,455  25,141  32,128  40,917 
Acetoïna   *  *  *  * 
3‐metil‐1‐Butanol   *  *  *  * 
Lactat Etil   *  *  *  * 
Conc. (g/L)  Vi Blanc 2  ECI  Vi Blanc 4 Vi Blanc 3 Vi Blanc 5  Vi Blanc 6  Vi Blanc 1
Metanol   * * * * * * * 
Etanol   0,705  *   0,515  0,459  *  0,921  *  
1‐Propanol   * * * * * * * 
Isobutanol   * * * * * * * 
A. Etil   0,065  *   0,061  *   0,084  0,057  * 
A. Acètic   28,692  20,671  23,838  27,109  63,694  51,361  12,241 
Acetoïna   * * * * * * * 
3‐metil‐1‐Butanol   * * * * * * * 
Lactat Etil   * * * * * * * 
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A la taula 4.9. es pot veure com, en aquest cas, també es detecten 3 únics compostos: 
etanol, amb concentracions entre 0,45  i 0,9 g/L, acetat d’etil, entre 0,057  i 0,08 g/L  i 
àcid acètic, detectat entre 12 i 63 g/L.  
La  tendència,  respecte a  l’anàlisi de  les  concentracions dels vinagres originals  (Taula 
4.6.),  és  a  una  disminució  de  la  concentració  dels  compostos  aromàtics.  En  alguns 
casos,  l’acetat  d’etil  i  l’etanol  que  es  detectaven  a  les  mostres  originals,  no  són 
detectats als permeats. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Taula 4.10. Concentracions dels compostos aromàtics presents als permeats dels vinagres. 
 * Aquests components no han estat detectats. 
 
En els vinagres amb herbes  (Taula 4.10.), d’igual manera que en els permeats de  les 
altres mostres de vinagres, només es detecten l’etanol, l’acetat d’etil i l’àcid acètic.  
Comparant aquests resultats amb els de la taula 4.7., s’observa que d’igual manera que 
en  els  altres  vinagres,  les  concentracions  tendeixen  a  ser  més  baixes  que  en  els 
vinagres originals.   
 
4.3.3. Mostres de vinagre retingut: Retentat 
 
Les taules (4.11., 4.12., 4.13.), mostren les concentracions dels components aromàtics 
que s’han detectat en els retentats de les mostres de vinagres. 
 
 
 
Conc. (g/L)  Estragó  Aromes 
Metanol    *   * 
Etanol   0,614  0,391 
1‐Propanol   * * 
Isobutanol   * * 
A. Etil   0,063  0,072 
A. Acètic   23,934  43,865 
Acetoïna   * * 
3‐metil‐1‐Butanol   * * 
Lactat Etil   * * 
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Taula 4.11. Concentracions dels compostos aromàtics presents als retentats dels vinagres. 
* Aquests components no han estat detectats. 
 
 
A  la  taula  4.11.,  s’observa  que  als  retentats  dels  vinagres  de  qualitat,  es  tornen  a 
detectar les 3 substàncies que es detectaven als permeats. Al vinagre de poma, també 
es detecta una petita  concentració de  3‐metil‐1‐butanol, que  ja  va  ser detectada  al 
vinagre  original  (Taula  4.5.).  La  concentració  d’etanol  oscil∙la  entre  0,5  i  1,7  g/L.  La 
d’acetat d’etil, entre 0,07 i 0,1 g/L i la d’àcid acètic entre 19 i 77 g/L.  
La comparació d’aquests resultats amb els dels vinagres originals  (Taula 4.5.), deixen 
veure  que  no  hi  ha  una  clara  tendència  a  un  augment  o  disminució  de  les 
concentracions en els retentats. 
 
Taula 4.12. Concentracions dels compostos aromàtics presents als retentats dels vinagres. 
* Aquests components no han estat detectats. 
 
Conc. (g/L)  Poma  Sidra  Chardonnay Cava 
Metanol   * * * * 
Etanol   1,087  0,569  1,727  1,394 
1‐Propanol   * * * * 
Isobutanol   * * * * 
A. Etil   0,101  0,070  0,089  0,080 
A. Acètic   77,918  19,299  41,935  31,688 
Acetoïna   * * * * 
3‐metil‐1‐Butanol   0,034  * * * 
Lactat Etil   * * * * 
Conc. (g/L)  Vi Blanc 2  ECI  Vi Blanc 4 Vi Blanc 3 Vi Blanc 5  Vi Blanc 6  Vi Blanc 1
Metanol   * * * * * * * 
Etanol   1,220  1,225  1,149  0,746  0,540  0,630  1,910 
1‐Propanol   * * * * * * * 
Isobutanol   * * * * * * * 
A. Etil  0,090  0,071  0,090  0,066  0,064  0,070  0,107 
A. Acètic   21,043  49,132  36,209  41,198  22,799  49,330  85,920 
Acetoïna   * * * * * * * 
3‐metil‐1‐Butanol   * * * * * * * 
Lactat Etil   * * * * * * * 
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En el cas dels vinagres comercials (Taula 4.12.), s’observa que en totes les mostres es 
detecten  els  3  mateixos  compostos:  etanol,  acetat  d’etil  i  àcid  acètic.  Els  rangs  de 
concentracions són: etanol entre 0,5  i 1,9 g/L, acetat d’etil entre 0,06  i 0,1 g/L  i àcid 
acètic entre 21 i 85 g/L.  
De  la mateixa manera que en el grup anterior, no es pot afirmar, de  forma general,  
que  les  concentracions  variïn  substancialment  de  les  dels  vinagres  originals.  No 
obstant, en el cas de l’acetat d’etil, la concentració disminueix en totes les mostres de 
vinagre.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Taula 4.13. Concentracions dels compostos aromàtics presents als retentats dels vinagres. 
* Aquests components no han estat detectats. 
 
Per últim, a la taula 4.13. es mostren els retentats dels vinagres amb herbes, als quals 
també  es  detecta  etanol,  acetat  d’etil  i  àcid  acètic.  En  general,  les  concentracions 
d’aquests  components  són  més  baixes  que  les  concentracions  dels  mateixos 
components a les mostres dels vinagres originals (Taula 4.7.). 
 
4.4. Comparació de resultats entre mostra original, retentat i permeat 
 
Ha  resultat  bastant  complicat  comparar  els  resultats  i  poder  extreure’n  alguna 
conclusió, a causa de  les condicions de  l’anàlisi  i de  la tècnica utilitzada. Tot  i així, es 
pot dir que, en general, els compostos aromàtics presents en major concentració en 
els vinagres  són  l’àcid acètic,  l’acetat d’etil  i  l’etanol,  ja que  són els que es detecten 
Conc. (g/L)  Estragó  Aromes 
Metanol    *    *   
Etanol   0,633  0,623 
1‐Propanol   * * 
Isobutanol   * * 
A. Etil   0,063  0,090 
A. Acètic   36,052  64,310 
Acetoïna   * * 
3‐metil‐1‐Butanol   * * 
Lactat Etil   * * 
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tant als vinagres originals, com als permeats  i als retentats. Això no vol dir que no es 
trobin els altres components, sinó que mitjançant aquesta tècnica no s’han detectat.   
També se’n pot extreure que les concentracions dels compostos aromàtics després de 
la nanofiltració  són menors que  abans de  la  filtració,  tant  en  el  retentat  com  en  el 
permeat. Els compostos aromàtics tendeixen a reduir la seva concentració, en major o 
menor grau, depenent de la mostra de vinagre. 
Si  es  comparen  les  concentracions  del  permeat  i  del  retentat,  de  manera  general, 
s’observa  que  al  retentat,  les  concentracions  d’aquests  compostos  volàtils  són més 
elevades que  les dels permeats,  és  a dir, que  la part dels  vinagres que no  es  filtra, 
conté una concentració més elevada de compostos aromàtics que la fracció filtrada. 
A  les figures 4.4., 4.5.  i 4.6. es poden comparar millor els resultats de cada mostra, ja 
que  s’observen  amb més  claredat  les  variacions  de  concentració  entre  l’original,  el 
permeat  i  el  retentat  d’una  mateixa  mostra.  Aquestes  gràfiques  corresponen  als 
compostos etanol, acetat d’etil i àcid acètic, que són els compostos presents en tots els 
vinagres estudiats. 
Figura 4.4. Gràfic de l’evolució de la concentració d’etanol a cada mostra. 
 
A la figura 4.4. es poden observar les variacions de concentració de l’etanol en totes les 
mostres  de  vinagres.  En  la  majoria  dels  casos,  es  veu  com  les  concentracions  van 
disminuint, és a dir, que les concentracions dels originals són més elevades que les dels 
retentats i permeats, i a la vegada, les dels retentats més grans que les dels permeats.  
D’aquests  resultats, es pot extreure  la  idea que  l’etanol  si que es veu afectat per  la 
nanofiltració.  
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Figura 4.5. Gràfic de l’evolució de la concentració d’acetat d’etil a cada mostra. 
 
A la figura 4.5. que mostra l’evolució de l’acetat d’etil, es pot observar un cas semblant 
a  l’anterior,  però,  sembla  que  les  concentracions  en  retentat  i  permeat  són  més 
similars. Totes  les mostres presenten una concentració d’acetat d’etil més elevada a 
l’original,  que  a  les  altres  dues  mostres.  També,  les  concentracions  dels  retentats 
tendeixen  a  ser  més  elevades  que  les  dels  permeats,  tot  i  que,  en  aquest  cas,  les 
diferències  són menors.   Per  tant, es pot dir que  la concentració d’acetat d’etil dels 
vinagres també es veu afectada per la nanofiltració, però en menor grau. 
Els límits establerts per al contingut d’acetat d’etil als vinagres es compleixen en totes 
les mostres, excepte en  la mostra Chardonnay,  ja que s’estableix un rang entre 100  i 
150 ppm i aquesta última conté entre 300 i 350 ppm.  
Tant  en  la  quantitat  d’etanol,  com  d’acetat  d’etil,  la  mostra  que  conté  una 
concentració més elevada és el vinagre Chardonnay. Coincideix també en que és la que 
es veu més afectada per la NF.  
Figura 4.6. Gràfic de l’evolució de la concentració d’àcid acètic a cada mostra. 
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En el cas de l’àcid acètic (Fig. 4.6.), la situació és similar. En la majoria de les mostres, 
les concentracions més elevades són les dels vinagres originals i la quantitat d’acètic al 
permeat,  tendeix  a  ser  menor  que  al  retentat.  Així  que,  igual  que  els  compostos 
anteriors, l’acètic es veu afectat per la nanofiltració. 
Segons la Legislació Espanyola (RD 2070‐1993 del 26 de Novembre), el contingut d’àcid 
acètic en vinagres de vi no ha de ser inferior als 60 g/L. Com es pot observar a la taula, 
la majoria compleixen aquesta norma. En el cas d’altres vinagres, com podrien ser el 
de poma o el de sidra, aquest contingut no ha de ser  inferior a 50 g/L. La mostra de 
vinagre de Poma ho compleix, però en la mostra de Sidra no és així.  
 
Cal fer un comentari sobre l’acetoïna i el 3‐metil‐1‐butanol, ja que també s’han trobat 
a  les mostres de vinagres estudiades. En el cas de  l’acetoïna, és detectada només en 
dos  dels  vinagres  originals.  En  els  permeats  i  retentats  d’aquests  vinagres  no  es 
detecta. Aquest fet pot tenir diverses explicacions. Una d’elles pot ser que a causa de 
la volatilitat del compost, aquest desapareix o disminueix molt  la  seva concentració, 
sobretot  en  les mostres  que  han  trigat més  a  ser  analitzades,  com  el  permeat  i  el 
retentat.  Una  altra  explicació  pot  ser  que  el  compost  s’ha  filtrat  i  es  troba  tant  al 
permeat com al retentat, però la concentració està per sota del límit de detecció  
El cas del 3‐metil‐1‐butanol és diferent. Aquest compost només es troba a la mostra de 
vinagre  Poma,  tant  a  l’original  com  al  retentat,  la  qual  cosa  indica  que  ha  quedat 
retingut  a  la  membrana.  El  fet  de  no  travessar  la  membrana  pot  ser  degut  al  pes 
molecular del compost, a la forma de la molècula o a les interaccions/repulsions entre 
molècules  i membrana. Tenint en compte que el  seu pes molecular és  igual a altres 
compostos  com  l’acetat d’etil  i  l’acetoïna,  la no  filtració es podria  atribuir  a  la  seva 
conformació molecular o a les possibles interaccions amb la membrana.  
 
A les figures 4.7., 4.8. i 4.9., es troben els cromatogrames (original, permeat i retentat) 
de tres mostres de vinagres diferents.  
    RESULTATS I DISCUSSIÓ 
 
‐ 50 ‐ 
 
Figura 4.7.a. Cromatograma de la mostra original de vinagre Sidra. 
Figura 4.7.b. Cromatograma del permeat de la mostra de vinagre Sidra. 
Figura 4.7.c. Cromatograma del retentat de la mostra de vinagre Sidra. 
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Figura 4.8.a. Cromatograma de la mostra original de vinagre Vi Blanc 2. 
Figura 4.8.b. Cromatograma del permeat de la mostra de vinagre Vi Blanc 2. 
Figura 4.8.c. Cromatograma del retentat de la mostra de vinagre Vi Blanc 2. 
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Figura 4.9.a. Cromatograma de la mostra original de vinagre Estragó. 
 
Figura 4.9.b. Cromatograma del permeat de la mostra de vinagre Estragó. 
 
Figura 4.9.c. Cromatograma del retentat de la mostra de vinagre Estragó. 
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A  les figures 4.7., 4.8.  i 4.9. es mostren els cromatogrames de 3 mostres de vinagres, 
cadascun  d’ells  d’un  grup  diferent.  Es  comparen  els  cromatogrames  de  la  mostra 
original, el permeat i el retentat per poder observar les diferències entre ells.  
 
Els primers cromatogrames  (4.7.a., 4.7.b., 4.7.c.) corresponen a  la mostra de vinagre 
Sidra. Comparant  les  figures, es pot observar que  tenen un perfil molt similar. El pic 
detectat  als  12  minuts,  correspon  al  patró  intern,  és  a  dir,  al  3‐octanol  i  la  seva 
concentració és  igual tant en  l’original, com en el permeat  i en el retentat, perquè  la 
quantitat que s’afegeix d’aquest és la mateixa en tots els anàlisis de les mostres. El pic 
més petit que es detecta al seu costat, es pot deduir que és una substància derivada 
del patró  intern,  ja que apareix en totes  les mostres  i com es pot observar, es manté 
constant en tots els casos. Els pics que es detecten al principi, corresponen a l’etanol i 
l’àcid  acètic,  els  únics  compostos  aromàtics  que  s’han  pogut  detectar  en  les  tres 
mostres d’aquest vinagre. Tenint en compte que l’escala del primer cromatograma és 
diferent a la dels altres, es pot observar com els pics disminueixen la seva mida en els 
cromatogrames del  retentat  i  el permeat. Però  si  es  comparen  aquests últims,  com 
s’ha dit anteriorment,  les concentracions del  retentat  són més grans,  ja que els pics 
tenen  una mida major.  I  no  només  això,  sinó  que  també  es  detecta  un  pic  (acetat 
d’etil),  que  a  les  altres  mostres  no  s’havia  detectat,  es  pot  suposar,  perquè  la 
concentració era molt baixa. 
 
Els cromatogrames 4.8.a.,4.8.b. i 4.8.c., corresponen a la mostra Vi Blanc 2. S’observa, 
d’igual manera que a la mostra anterior, com el pic del patró  intern es manté constant 
a  les  3 mostres.  També  es detecta el  compost que  suposem que  és una  substància 
derivada o un residu del patró intern. A la part esquerra del cromatograma s’observen 
en tots els casos, 3 pics que corresponen a l’etanol, l’acetat d’etil i l’àcid acètic. Tenint 
en compte que  l’últim cromatograma  té una escala diferent, es pot veure clarament 
com els pics del retentat  i del permeat són més petits que els de  l’original. En aquest 
cas, els pics del retentat són més petits que els del permeat. 
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Per últim, les figures 4.9.a., 4.9.b. i 4.9.c, corresponen als cromatogrames de la mostra 
de vinagre Estragó. Com a  les altres mostres, s’observa un pic molt gran al centre del 
cromatograma, que correspon al patró  intern  i un pic més petit al seu costat, que es 
pot suposar que és un derivat d’aquest. També es troben uns pics al principi. El més 
gran  és  l’etanol.  L’àcid  acètic  és  el  pic  del  costat,  que  s’ha  detectat  als  2,3 minuts. 
L’acetat d’etil és el pic més petit i no està ben definit perquè es troba entre els altres 
dos. La mida d’aquests pics disminueix en el retentat i el permeat respecte a l’original. 
També es pot veure com la concentració dels compostos és més gran al retentat que al 
permeat, ja que els pics d’aquest últim són més petits que els del retentat.  
 En  aquesta  mostra  en  concret,  al  minut  18  aproximadament,  es  detecta  una 
substància  anomenada  estragol.  Es  tracta  d’un  component  orgànic  natural,  que  es 
troba  en  diverses  varietats  de  plantes  aromàtiques.  Té  diferents  aplicacions  en  la 
industria alimentària, però també s’utilitza per fer perfums, detergents, etc. El seu ús 
es  troba  limitat,  ja que  s’han demostrat el  seus efectes  genotòxics  i  cancerígens en 
experiments amb animals.  (Muñoz, 2007). El pic de  l’estragol, es detecta a  la mostra 
original i en el retentat, encara que a concentracions molt inferiors i no es detecta en 
la mostra de permeat .   
 
El fet que l’àcid acètic es detecti en temps diferents, que varien entre 1,1 i 3,3 minuts, 
inclús  a  una  mateixa  mostra,  pot  ser  degut  a  la  tendència  d’aquesta  substància  a 
adherir‐se  més  a  la  fibra  utilitzada  en  la  microextracció.  D’aquesta  manera,  si  la 
concentració de la substància disminueix a la mostra, pot succeir que trigui més temps 
a “desenganxar‐se” de la fibra. 
Aquesta adhesió a  la  fibra pot  ser  també  la  causa de  les variacions en els  temps de 
retenció  i  de  possibles  pèrdues  per  retenció  del  compost  a  la  fibra  (no  s'alliberaria 
totalment).  Les  condicions  de  la  tècnica  de  microextracció,  concretament  la 
temperatura, poden ser també la raó per la qual es podrien perdre alguns compostos. 
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5. CONCLUSIONS 
 
‐ S’ha  posat  a  punt  la  tècnica  de  quantificació  i  identificació  (cromatografia  de 
gasos/espectrometria  de  masses)  per  a  alguns  compostos  aromàtics  (metanol, 
etanol, 1‐propanol, isobutanol, acetat d’etil, àcid acètic, acetoïna, 3‐metil‐1‐butanol 
i lactat d’etil) presents en els vinagres, obtenint‐se per a cadascun d’ells, coeficients 
de correlació entre 0,995 i 1 i límits de detecció entre 0,006 i 3,208 g/L.      
 
‐ La  cromatografia de gasos/espectrometria de masses, encara que dóna una bona 
resposta amb els patrons emprats, no ha resultat, en aquest cas, una tècnica gaire 
sensible per detectar les substàncies aromàtiques en els vinagres estudiats, tant en 
les mostres originals,  com en  les obtingudes en el procés de  filtració. De  tots els 
components  aromàtics  que  es  pretenien  analitzar,  només  s’han  pogut  detectar: 
etanol, acetat d’etil, acetoïna, àcid acètic i 3‐metil‐1‐butanol. 
 
? Les  concentracions  dels  compostos  aromàtics  detectats  a  les  mostres 
comercials són sempre superiors que en les mostres de  permeat . 
 
? La  concentració dels  compostos al  retentat  tendeix a  ser més elevada que  la 
concentració d’aquests al permeat. 
 
‐ La  utilització  de  la  nanofiltració  en  les  condicions  d’aquest  treball,  pot  reduir  el 
contingut d’alguns compostos aromàtics presents als vinagres, especialment en el 
permeat.  Per  tant,  no  seria  una  tècnica,  en  principi,  massa  adequada,  ja  que 
afectaria a una qualitat molt valorada en els vinagres com és  l’aroma. Tot  i així,  la 
NF no es descarta com a tècnica de filtració en vinagres. 
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